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1  JOHDANTO  
Metso on maailmanlaajuinen teknologiakonserni, joka tarjoaa ratkaisuja ja palveluja massa- ja 
paperiteollisuudelle, kiven- ja mineraalien käsittelyyn, energiateollisuudelle sekä muille vali-
tuille teollisuuden aloille [1]. 
Metso jakaantuu neljään liiketoiminta-alueeseen: Metso Paper, Metso Minerals, Metso Ven-
tures sekä Metso Automation. Metso Automation toimittaa automaation ja tiedonhallinon 
sovellusverkkoja ja järjestelmiä, kenttäsäätöratkaisuja ja elinkaaripalveluja kuitu- ja paperiteol-
lisuudelle sekä energia-, öljy- ja kaasuteollisuudelle [1]. Tämä insinöörityö on tehty Metso 
Automationille Kajaanin toimipisteessä. 
Metso Automation Oy:n tuotteisiin kuuluvat muun muassa analysaattorit, joita se valmistaa 
sellu- ja paperiteollisuudelle. Joissakin analysaattoreissa titraukseen käytetään yrityksen omaa 
suunnittelua olevaa byrettiä. Sen kestävyydessä on ilmennyt ongelmia, ja lisäksi se on hieno-
mekaanisena laitteena kallis valmistaa. 
Työn tavoitteena oli selvittää, voisiko nykyisen byretin korvata jollain toisella halvemmalla ja 
kestävämmällä komponentilla. Työssä selvitettiin erilaisia kaupallisia vaihtoehtoja byretille, eli 
muita byrettejä, mikroannostelijoita ja -pumppuja. Edellä mainituista käytetään myöhemmin 
yhteistä nimitystä annostelija. Soveltuvimmat annostelijat hankittiin testeihin. Niissä annoste-
lijoihin ja niiden suorituskykyyn tutustuttiin ensin laboratoriossa. Hyvin laboratoriotesteissä 
menestyneitä annostelijoita testattiin myös Metson toimitiloissa olevalla protolaitteella. Kun 
annostelijat saatiin testattua laboratorio-olosuhteissa, valittiin paras annostelija kenttätestiin. 
Testi tehtiin Kajaanin UPM:n tehtaalla WEM-analysaattorissa. Myöhemmin tekstissä yrityk-
sen nykyistä byrettiä kutsutaan vertailubyretiksi.  
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2  TYÖHÖN LIITTYVIÄ KÄSITTEITÄ 
2.1  Titraus 
Titrauksella saadaan määritettyä näytteen ominaisuuksia sen perusteella, paljonko mittaliuos-
ta eli titranttia on kulunut titrauksessa. Titraus perustuu titrantin ja näytteen väliseen reakti-
oon. Kun tiedetään titrauksessa käytettyjen aineiden reaktioyhtälö, saadaan sen avulla lasket-
tua tarkka ainemäärä, pitoisuus tai pH-arvo [2]. Titraus on yksinkertainen toimenpide, jossa 
näytteeseen lisätään titranttia, jonka kemialliset ominaisuudet ovat tarkasti tiedossa. Yhtenä 
testinä työssä oli yksinkertainen happo-emästitraus, jossa happoa titrattiin emäksellä. Se to-
teutetaan siten, että näyteastiassa on happoa, jonka pH-arvoa seurataan jatkuvasti. Näyttee-
seen lisätään vähittellen emäksistä liuosta, jolloin pH-arvo alkaa nousta. Titrauksessa pH 
muodostaa emäksen määrän funktiona kuvan 1 mukaisen käyrän. 
 
Kuva 1. pH emäksen määrän funktiona 
Kuvasta käy ilmi, että ennen titrantin lisäystä pH-arvo on alhainen. Kun happoa aletaan titra-
ta, eli emästä lisätään vähitellen, alkaa myös pH-arvo nousta. Käyrän jyrkintä kohtaa sano-
taan ekvivalenttikohdaksi eli käännekohdaksi. Ekvivalenttikohdassa seos neutralisoituu ja 
aiheuttaa pH-arvolle nopean hetkellisen nousun. Käännekohta saadaan määritettyä tutkimal-
la muodostuvan käyrän derivaattaa. Edellä mainitussa titrauksessa määritettiin vain yksi ekvi-
valenttipiste. Kolmipistetitraus, jossa valkolipeää titrataan suolahapolla, on huomattavasti 
vaikeampi kuin edellä mainittu happo-emästitraus. Siinä määritetään nimensä mukaisesti 
kolme ekvivalenttipistettä. Näiden perusteella saadaan määritettyä näytteestä tehollinen alkali 
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(EA), aktiivinen alkali (AA) sekä kokonaisalkali (TTA). Tuloksista lasketaan myös kaustisoi-
tumisaste (CE%) ja sulfiditeetti (S%). Mainitut suureet saadaan laskettua alla olevista yhtä-
löistä [3] 
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Ensimmäisestä ekvivalenttikohdasta määritetään tehollisen alkalin määrä (NaOH + ½Na2S), 
toisesta natriumkarbonaatti (½Na2CO3) ja kolmannesta kokonaisalkali (½Na2S + ½Na2CO3) 
[3]. Kuvassa 2 on esimerkki kolmipistetitrauksessa muodostuvasta käyrästä, kun valkolipeää 
titrataan suolahapolla. 
Kuva 2. pH:n kuvaaja suolahapon määrän funktiona, kun valkolipeää titrataan suolahapolla. 
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2.2  Käytetyt ohjelmistot ja laitteistot 
Modular BIO -moduuli 
Työn suorituksessa käytettiin monia sovelluksia ja laitteistoja. Yksi tärkeimmistä oli tes-
tausalustana toiminut yrityksen Modular BIO -moduuli, joka on yleiskäyttöinen IO-yksikkö. 
Modular BIO -moduuli sisältää muun muassa binäärilähtöjä, binäärituloja ja kuitulaskurin. 
Moduulin kuitulaskuria on alun perin käytetty kuitumäärien laskemiseen. Kortissa olevia bi-
näärilähtöjä käytettiin annostelijoiden ohjaukseen ja tuloihin kerättiin tietoa annostelijoiden 
tunnistimilta. Kuitulaskuria käytettiin pyörimisnopeuksien sekä kierrosmäärien laskemiseen. 
Lähdöt olivat optisesti erotettuja 24 voltin binäärilähtöjä. Osassa testeissä optiset erotukset 
ohitettiin, jolloin signaalit tulivat suoraan mikrokontrollerilta. Kortin ja tietokoneen välinen 
liikenne toteutettiin sarjaliikenneportin kautta. Modular BIO -moduulin ohjelmiston muok-
kaamiseen käytettiin StarBasen CodeWright V7.0 -ohjelmointiympäristöä. Ohjelmat kään-
neettin sovelluksella IAR Embedded Workbench V2.30D. Ohjelmisto Modular BIO            
-moduulille päivitettiin sovelluksella M16 flasher. Komennot moduulille lähetettiin Hyper-
Terminalilla. 
Sartorius CP323S 
Laboratoriossa tehdyissä annostelutesteissä käytössä oli Sartoriuksen CP323S-tarkkuusvaaka. 
Suurin vaa’alle sallittu massa oli 320 g, ja vaa’an mittausepävarmuus oli 0,001 g. 
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2.3  Tasavirta- sekä askelmoottorit 
Tasavirta- ja askelmoottorien toiminta perustuu magneetteihin. Niissä käytetään kesto- ja 
sähkömagneetteja. 
Tasavirtamoottorit ovat yksinkertaisempia ja edullisempia kuin askelmoottorit, mutta askel-
moottoreilla saavutetaan huomattavasti suurempi vääntömomentti ja parempi tarkkuus. 
Myös pitomomentti on askelmoottorilla huomattavasti suurempi kuin tasavirtamoottorilla. 
Tasavirtamoottorin toiminta on yksinkertainen. Siinä on kaksi johdinlevyä (kestomagneetit), 
joiden välissä on ankkuri. Kun ankkurikäämeihin kytketään virta, muodostuu niihin mag-
neettikenttä. Johdinlevyn S-napa vetää ankkuriin muodostuvaa N-napaa, ja johdinlevyn      
N-napa vetää ankkurin S-napaa. Kun roottorin asento lähestyä johdinlevyjen välissä olevaa 
”tyhjää tilaa”, vaihdetaan ankkurikäämien napaisuus hetkeksi, jotta pyörimisliike saadaan jat-
kuvaksi. Pyörimisliikettä on havainnollistettu kuvassa 3. 
 
Kuva 3. Tasavirtamoottorin pyörimistä havainnollistava kuva. 
Jos molemmille käämeille kytketään sama jännite, muodostuu käämeille samansuuntaiset 
kentät, jolloin moottori pysähtyy ja magneettikentät pitävät sitä paikallaan. Ilmiötä hyödyn-
nettiin työssä. 
Askelmoottoreita on kolmea eri tyyppiä, joita ovat hybridi-, kestomagneetti- ja reluktanssias-
kelmoottori. Niitä ohjataan neliöaallolla, jonka tahditus riippuu käytettävästä moottorista, 
askellustavasta sekä halutusta pyörintänopeudesta. Tässä työssä käytettiin hybridimoottoreita. 
Siitä yksinkertaistettu rakenne on esitetty kuvassa 4. 
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Kuva 4. Hybridimoottorin yksinkertaistettu rakenne. 
Hybridimoottori voi olla rakenteeltaan unipolaarinen tai bipolaarinen. Sillä voi askeltaa ko-
koaskelia, puoliaskelia tai mikroaskelia. Kokoaskeleella tarkoitetaan, että moottori pyörähtää 
yhden hampaanvälin. Puoliaskeleella edetään puolet siitä ja mikroaskeleella vieläkin vähem-
män. 
Unipolaarinen kytkentä mahdollistaa suuremmat pyörimisnopeudet, mutta vääntömomentti 
on pienempi kuin bipolaarisella kytkennällä. Bipolaarisella kytkennällä ei päästä niin suuriin 
pyörimisnopeuksiin kuin unipolaarisella, mutta vääntömomentti on suurempi. Bipolaarinen 
ja unipolaarinen askelmoottorikytkentä on esitetty kuvassa 5. Sen taulukoihin on merkitty 
tilat, joihin moottorin käämit täytyy ajaa, jotta moottori saadaan pyörimään myötäpäivään. 
 
Kuva 5. Bipolaarinen ja unipolaarinen askelmoottorikytkentä. 
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Kun moottorin pyörintänopeutta halutaan kasvattaa, niin nostetaan ohjauspulssejen taajuut-
ta, ja päinvastoin. Kun askelmoottorilta vaaditaan suuria pyörimisnopeuksia, täytyy moottori 
kiihdyttää haluttuun nopeuteen. Kiihdytyksen nopeus määräytyy moottorin ominaisuuksien 
sekä kuorman mukaan. Moottori jumiutuu, jos se yritetään käynnistää liian suurella nopeu-
della. Joissain sovelluksissa moottorin pysäytys suurista nopeuksista on hyvä tehdä jarrutta-
malla, jotta askelia ei hukata. Kuvassa 6 on esitetty pulssit, joilla voidaan ajaa kokoaskelilla 
toimivaa bipolaarista askelmoottoria. 
 
Kuva 6. Kokoaskeliin tarvittavat ohjauspulssit. 
Pulsseissa esiintyvällä 90 asteen vaihesiirrolla syntyy moottorille pyörivä liike. Jos A ja B pi-
detään ylhäällä ja A  ja B  alhaalla, syntyvä magneettikenttä pitää moottoria paikallaan. Moot-
toreille syötettävää virtaa on mahdollista säätää PWM-signaalilla. Jos kuvassa 6 esitetty sig-
naali syötetään moottorille, on moottorin ottama virta suuri. Jos pulssi muodostetaan kor-
keataajuisesta 50 %:n PWM-signaalista, saadaan virta puolittumaan. Kuvassa 7 on havainnol-
listettu 50 %:n PWM-signaalia. 
 
Kuva 7. 50 %:n PWM-signaali 
Askelmoottorin ohjaukseen löytyy valmiita piirejä, jotka mittaavat moottorille menevää virtaa 
ja pitävät sen halutulla tasolla. 
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2.4  Toistettavuus ja tarkkuus 
Tärkein kriteeri, joka annostelijoille asetettiin, oli toistettavuus. Se määritettiin laskemalla 
mittaustulosten keskihajonta. Se ilmaisee mittaustulosten hajonnan, ja se voidaan laskea yhtä-
löstä 
 
1
)(
1
2


  
n
XX
s
n
i i ,     (6) 
 jossa X on mittausten keskiarvo ja n on mittausten lukumäärä. 
Keskihajonnan arvo on sitä pienempi, mitä lähempänä tulokset ovat toisiaan. Se on nolla, jos 
tulokset ovat samansuuruisia. Mitä enemmän tulokset vaihtelevat, sitä suurempi keskihajonta 
on. 
Toinen hyvin tärkeä kriteeri oli tarkkuus. Tässä työssä tarkkuus kuvaa sitä, kuinka paljon mit-
tausten keskiarvo eroaa tavoitearvosta. Mitä pienempi on tarkkuuden lukuarvo, sitä lähem-
pänä mittaustulosten keskiarvo on tavoitearvoa. Tarkkuus laskettiin yhtälöstä 
 %1001 




 
KA
TAtarkkuus ,    (7) 
 jossa TA on tavoitearvo ja KA on mittaustulosten keskiarvo. 
Kuvassa 8 on havainnollistettu toistettavuutta ja tarkkuutta. 
 
Kuva 8. Toistettavuutta ja tarkkuutta havainnollistava kuva. 
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3  ANNOSTELIJOIDEN VALINTA 
Annostelijoilta vaaditaan erinomaista tarkkuutta ja toistettavuutta vaativissa olosuhteissa. 
Kentällä hankalat olosuhteet aiheutuvat mm. ilman kosteudesta, lämpötilasta, liuoksiin mah-
dollisesti pääsevistä epäpuhtauksista ja tärinästä. Edellä mainituissa olosuhteissa annostelijan 
täytyy voida annostella mikrolitrojen epätarkkuudella ja annoskokojen pitää olla toistuvia. 
Pienetkin ilmakuplat liuoksissa muodostavat usean mikrolitran virheen. Lisäksi annostelijan 
pitää pystyä annostelemaan liki samalla tarkkuudella viskositeetiltään erilaisia liuoksia ja kes-
tää erittäin happamia ja emäksisiä liuoksia. Alkuvaatimukset joiden pohjalta annostelijat valit-
tiin, olivat seuraavat: 
- virtaus 6–20 ml/min (=100 µl/s) 
- minimiannos 30 µl 
- annoksen toistuvuus 1 µl 
- hapon ja emäksen kestävyys pH-alueella 2–12 
- pystyttävä imemään ja annostelemaan. 
 
Annostelijoita etsittiin käyttäen apuna Internetiä sekä yrityksen jo olemassa olevia yhteyksiä. 
Saatavilla oli suppea valikoima annostelijoita, jotka suoriutuivat sille asetetuista vaatimuksista. 
KNF:n annostelijoita lukuun ottamatta ne täyttivät spesifikaatioiden asettamat vaatimukset. 
Testeihin valitut annostelijat olivat: 
- RH1CKC ja STH, Fluid Metering Inc. 
- LPVX0506800C, Lee Company. 
- STEPDOS O3RC ja FMM 3_DC, KNF. 
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3.1  Vertailubyretti 
Vertailubyretti on yrityksen suunnittelema annostelija. Sitä käytetään monissa yrityksen ana-
lysaattoreissa. Byretin toiminta perustuu männän ylös-alasliikkeeseen. Mäntää liikutetaan as-
kelmoottorilla, jota ohjataan siihen suunnitellulla ohjainkortilla. Kun byretti asennetaan käy-
tettävään analysaattoriin, sitä voidaan ohjata analysaattorin ohjaukseen käytetyllä kommuni-
kaattorilla. Tämän ansiosta byretin testaaminen oli helppoa, koska ohjelmistoja ja elektro-
niikkaa ei sitä varten tarvinnut suunnitella.  
3.2  RH1CKC ja STH 
Fluid Metering Incin annostelijoita oli testissä kaksi (mallit RH1CKC ja STH). Tämän val-
mistajan annostelijat ovat mikropumppuja. Ne toimivat siten, että mäntä pyörii ja tekee sa-
manaikaisesti pumppaavaa liikettä. Männässä oleva ”lovi” muodostaa säiliön. RH1CKC:ssä 
säiliön kokoa säädetään säätörenkaalla, STH:ssa säätö tapahtuu ruuvilla. Annoskokoa säädet-
täessä männän ja renkaan välinen kulma muuttuu ja muuttaa samalla säiliön kokoa. Mikro-
pumppua on havainnollistettu kuvassa 9. 
 
Kuva 9. FMI:n mikropumpun toimintaperiaate. 
Mikropumput RH1CKC ja STH eroavat toisistaan pumpunpesän koon ja valmistusmateriaa-
lien suhteen. RH1CKC on ¼-tuuman männällä. Suurin kerta-annos on 100 µl, valmistusma-
teriaalina on keraaminen mäntä ja sylinterin sisävaippa, muutoin sylinteri on polyvinyyli-
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deenifluoridia. Mikropumpussa STH mäntä ja sylinterin sisävaippa olivat myös keraamisia. 
Muuten sylinteri, huomioimatta sisävaippaa on Tefzeliä (ETFE). Männän halkaisija on 3/16 
tuumaa, ja suurin annoskoko yhdellä kierroksella on 50 µl. Annosepävarmuudeksi valmistaja 
lupasi molemmille mikropumpuille alle 1 % ja toistettavuudeksi alle 0,5 %. Tämäntyyppisillä 
annostelijoilla virtausnopeutta voidaan säätää pyörimisnopeuden ja säiliön koon avulla. Val-
mistajan mukaan mikropumpuilla saavutetaan paras tarkkuus ja toistettavuus, kun niitä käy-
tetään pystyasennossa (kuva 9). Vaaka-asennossakin annostelijoita voidaan käyttää, mutta 
silloin ei saavuteta yhtä hyviä tuloksia kuin pystyasennossa. 
Pumpunpään RH1CKC:n pyörittämisessä käytettiin askelmoottoria KH39GM2-851 ja Por-
tescapin 26N58 110 5 -tasavirtamoottoria varustettuna vaihteistoilla K27 0 6.2 ja K27 0 27.9. 
Vaihteiston tyypissä viimeinen luku kertoo välityssuhteen. 27.9 tarkoittaa sitä, että moottorin 
akselin pyörähtäessä 27,9 kierrosta vaihteiston akseli pyörähtää yhden kierroksen. 
Tasavirtamoottorin sekä vaihteistojen ominaisuuksien määrittämisessä käytettiin kuvan 10 
mukaista laitteistoa ja kuvan 11 mukaista kytkentää. 
 
Kuva 10. Pyörimisnopeuden määrittämisessä käytetty laitteisto. 
Magneetti mahdollistaa pyörimisnopeuden määrittämisen Hall-anturin avulla. Siltä saatujen 
pulssien aikaväliä mitattiin oskilloskoopilla. 
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Kuva 11. Moottorin käämit oikosulkeva kytkentä. 
Kuvan 11 kytkennässä mikropiiri L293B kytkee 24 V:n lähdöt nollapotentiaaliin, kun jännit-
teen syöttö moottorille lopetetaan. Jos jännite moottorille otetaan suoraan Modular Bio        
-moduulin binäärilähdöistä ja jännitteen syöttö lopetetaan, lähdöt eivät kytkeydy nollapoten-
tiaaliin, vaan jäävät ”ilmaan”. Käyttämällä kytkentää moottorin pitomomentti on suurempi ja 
pysähtymiseen kuluu vähemmän aikaa kuin ilman kytkentää. Kytkennän vastuksilla R1–R4 
laskettiin Modular Bio -moduulin 24 V:n ohjausjännite piirin L293B:n logiikkatuloille sopi-
vaksi. Lähdöissä olevat diodit suojaavat piiriä purkamalla moottorilla syntyvät virtapiikit. 
Tasavirtamoottorilla mitatut pyörimisnopeudet eri vaihteistoilla on esitetty graafisesti kuvas-
sa 12. 
Vaihteistojen pyörimisopeudet
tasavirtamoottorilla 26N 58 110 5
0
2
4
6
8
10
12
14
16
1 4 7 10 13 16 19
U/V
f/H
z
K27 0 6,2 K27 0 27.9
 
Kuva 12. Pyörimisnopeudet jännitteen funktiona vaihteistoilla K27 0 6.2 ja K27 0 27.9. 
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Käyristä havaittiin, että vaihteiston K27 0 27.9 pyörintänopeudella ei saavuteta riittävää vir-
tausnopeutta. Kuvasta havaittiin myös, että pyörimisnopeuden muutos jännitteen suhteen oli 
hyvin lineaarinen molemmilla käytetyillä vaihteistoilla.  
Vaihteiston K27 0 6.2 pyörintänopeutta tutkittiin vielä jännitealueella 20–25 V 100 mV:n 
välein. Mittaustulokset ovat esitetty graafisesti kuvassa 13. 
P yö r im is n o p e u s  v a ih te is to lla   e s c a p  K 2 7  0  6 .2
jä n n ite v ä li l lä  2 0  - 2 5  V
y  =  0 ,7 7 7 9 x  - 0 ,8 5 9 4
1 4 ,5 0
1 5 ,0 0
1 5 ,5 0
1 6 ,0 0
1 6 ,5 0
1 7 ,0 0
1 7 ,5 0
1 8 ,0 0
1 8 ,5 0
1 9 ,0 0
2 0 ,0 2 1 ,0 2 2 ,0 2 3 ,0 2 4 ,0 2 5 ,0
U /V
f/H
z
 
Kuva 13. Vaihteiston K27 0 6.2:n pyörintänopeus jännitteen funktiona välillä 20–25 V. 
Edelleen vaste pysyi lineaarisena. Analysaattorien elektroniikan kannalta 24 V:n ohjaus 
moottorille olisi yksinkertainen vaihtoehto. Pyörimisnopeus 24 V:n jännitteellä on 1068 rpm, 
jolla saavutetaan riittävä virtausnopeus.  
Askelmoottoria testattaessa käytettiin kuvan 14 mukaista laitteistoa. Samaa optohaarukkakyt-
kentää käytettiin myös joissain tasavirtamoottorilla tehdyissä testeissä. 
 
Kuva 14. Pyörimisnopeuden mittaukseen käytetty laitteisto. 
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Optohaarukan jännitteenä käytettiin viittä volttia. Laitteistossa olevan alumiinikiekon hal-
kaisija on 35 mm ja vahvuus 1 mm. Kiekossa on 3 mm leveä lovi, jonka kohdalla optohaaru-
kalta saadaan pulssi, kun moottoria pyöritetään. Pulssien aikaväliä mitattiin oskilloskoopilla. 
Askelmoottorin KH39GM2-851 pyörimisnopeutta mitattiin kuvan 14 kytkennällä. Askel-
moottorin ohjauksessa käytettiin RM2000-askelmoottoriohjainkorttia, joka kytkettiin      
Modular BIO -moduulin binäärilähtöihin. Ohjauskäskyt Modular BIO -moduulille annettiin 
HyperTerminalilla. Syötteen arvon suhdetta pyörimisnopeuteen ei etukäteen tiedetty, vaan se 
saatiin kokeilemalla selville. Olennaista ei ollut syötteen arvo, vaan miten nopeasti moottori 
voi pumppua pyörittää. Testissä syötteen lukuarvoa kasvatettiin kymmenen välein. Mootto-
rin tekniset tiedot lupaavat noin 600 rpm:n pyörimisnopeuden. 
Mittausten aikana pumpattiin koko ajan vettä, jotta pumpulle saatiin hieman vastusta. Testin 
tulokset ovat esitetty taulukossa 1. 
Taulukko 1. Askelmoottorin KH39GM-851 pyörimisnopeudet. 
Syöte f[Hz] rpm 
10 0,667 40,02 
20 1,333 79,98 
30 2,000 120,00 
40 2,666 159,96 
50 3,330 199,80 
60 3,998 239,88 
70 4,664 279,84 
80 5,331 319,86 
90 5,996 359,76 
100 6,659 399,54 
110 7,333 439,98 
120 7,987 479,22 
130 8,667 520,02 
140 9,329 559,74 
150 9,978 598,68 
 
Suurin saavutettu pyörimisnopeus oli noin 599 rpm, mikä on hyvin lähellä valmistajan lu-
paamaa arvoa. Saadulla pyörimisnopeudella saavutetaan myös tarvittava virtausnopeus. 
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Annostelijassa STH oli valmiiksi integroitu askelmoottori, jota ohjattiin kuvassa 15 esitetyllä 
kytkennällä. Mikropiirit L298B eivät tarvinneet kuvan 15 kytkennällä jäähdytyselementtejä. 
 
Kuva 15. Askelmoottorinohjauskytkentä piirillä L297B sekä kahdella L298B-piirillä. 
Kuvan 15 kytkentää ohjattiin Modular BIO -moduulilla. Ohjaukset kytkennälle otettiin mo-
duulilta ennen jännitteen vahvistusta 24 volttiin. Kytkennässä piiri L297B lähettää piireille 
L298B PWM-signaalia, jonka taajuutta säädetään oskillaattorilla. L297B:n nastoihin 13 ja 14 
tuodaan virtatieto piirien L298B nastoilta 1 ja 15. Tämän tiedon perusteella piiri L297B pitää 
virran vakiona. Haluttu virta säädetään vastuksilla R2 ja R3 sekä jännitteellä Uref. 
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3.3  LPVX0506800C 
Valmistajalta Lee Company testattavana oli annostelija LPVX0506800C. Sen valmistusmate-
riaalit ovat tetragoninen monikiteinen zirkoniumoksidi (TZP) ja polyeetterieetteriketoni 
(PEEK). Annostelijalle valmistaja lupaa alle 1 %:n annosepävarmuuden ja alle 0,5 %:n tois-
tettavuuden. Annostelijan toiminta perustuu männän ylös-alasliikkeeseen. Annostelijaa ja 
testauskytkentää on esitetty kuvassa 16. 
 
Kuva 16. Annostelijan LPVX0506800C:n testauskytkentä. 
Annostelijassa käytettiin 3-tieventtiiliä. Kytkentä olisi mahdollista toteuttaa myös kahdella    
2-tieventtiilillä. Käytetty venttiili oli Tagasago MTV-3-1/4UFNA. Sen valmistusmateriaalina 
on käytetty polykloorifluorieteeniä (PCTFE). Sitä ohjataan siten, että vedettäessä mäntää si-
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säänpäin sylinterissä, annostelija imee, jolloin venttiili avataan säiliöön päin (imupuoli). Kun 
mäntää työnnetään ylös, vaihdetaan venttiilin suunta näyteastiaan päin (poistopuoli). Annos-
telijan ja venttiilin ohjaus onnistuu vertailubyretin ohjainkortilla pienten muutosten jälkeen. 
Annostelijassa säiliön koko oli 2,5 ml, joka on pieni verrattuna vertailubyrettiin, jossa säiliön 
koko on 20 ml. Pieni säiliö aiheuttaa sen, että joudutaan tekemään välitäyttöjä, jos annos on 
yli 2,5 ml. Välitäytöissä on vaarana, että annostelutarkkuus huononee, koska mäntää joudu-
taan ajamaan edestakaisin. Virhe aiheutuu siitä, että rakennetta ei ole todennäköisesti onnis-
tuttu toteuttamaan ilman suunnanvaihtokohdassa olevaa pientä välystä. Jos mäntä ajetaan 
täysin pohjaan välys voi olla siellä suurempi. Annostelijalla yksi askel vastasi hyvin lähelle 
yhtä mikrolitraa. 
Annostelijassa on tunnistin, joka ilmoittaa, milloin mäntä on ylärajalla. Ylärajan alapuolella 
tunnistimen lähtö on viisi volttia. Kun mäntä on ylärajalla, tunnistimen lähtö on nolla volttia. 
Männän kokonaisliikevara on 2860 askelta ja tunnistin reagoi, kun ala-asennosta ajetaan 2660 
askelta ylöspäin. Annostelijan tunnistin kytkettiin vertailubyretin ohjauskorttiin. Kortilta 
poistettiin vertailubyretin tunnistimet, ja uuden annostelijan tunnistin kytkettiin vertailubyre-
tin ylärajatunnistimen tilalle. Väliin tarvittiin invertteri, joka tehtiin NPN -transistorista. 
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3.4  Stepdos O3RC ja FMM 3_DC 
KNF:n Stepdos O3RC on mikrokontrolleriohjattu kalvopumppu. Mekaanisesti annostelija 
on kevytrakenteinen ja testin pienin. Kalvopumpun toiminta perustuu kalvon liikkeeseen, 
jota on havainnollistettu kuvassa 17. 
 
Kuva 17. Kalvopumpun toimintaa havainnollistava kuva. 
Pyörivä roottori muodostaa kalvolle liikkeen, jolloin pumppu alkaa pumpata. Vaiheessa 1 
alkaa imevä vaihe. Vaiheessa 3 imevä vaihe loppuu, ja annosteluvaihe alkaa. Vaiheessa 5 an-
nos on valmis ja palataan vaiheeseen 1. 
Valmistaja lupaa annostelijan annosepävarmuudeksi 2 % ja toistettavuudeksi 1 %. Vir-
tausnopeus annostelijalla on 0,03 ml - 30 ml minuutissa. Pumpun kalvo on pinnoitettu poly-
tetrafluorieteenillä (PTFE), ja tiivisterenkaat ovat fluorikumia (FFPM). Pumpunpää ja vent-
tiilit ovat polyvinylideenifluoridia (PVDF). 
Annostelijan käyttöönotto on yksinkertaista, koska sen ohjausta ei tarvitse suunnitella. An-
nostelijalle syötetään vain haluttu virtausnopeus ja annosmäärä. 
Annostelija FMM 3_DC on solenoidipumppu. Annostelijan toimintaperiaate on samanta-
painen kuin perinteisellä kalvopumpulla, mutta kalvon liikkeen toteuttavat solenoidi ja jousi. 
Annostelijan valmistusmateriaaleina on käytetty polyfenyleenisulfidia (PPS) ja kalvo on fluo-
rikumia (FFPM). Valmistaja lupaa annostelijan annosteluepävarmuudeksi alle 10 % ja toistet-
tavuudeksi alle 5 %. Pumppua ohjataan kanttiaallolla, jonka Upp on 12 V:ia tai 24 V:ia. 
KNF:n annostelijoille ilmoitetut spesifikaatiot eivät ole riittävät. Annostelijoita päätettiin siitä 
huolimatta kokeilla. Annostelu on mahdollista näillä annostelijoilla vain yhteen suuntaan. 
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4  TARKKUUSANNOSTELIJOIDEN TESTAUS 
4.1  Laboratoriotestit 
Laboratoriotesteissä annostelijoita testattiin eri menetelmin ja erilaisilla liuoksilla. Joitakin 
annostelijoita testattaessa huomattiin, ettei niillä ole mahdollisuutta suoriutua oikeissa ana-
lyyseissä, todellisissa olosuhteissa. Tämän vuoksi kaikilla annostelijoilla ei suoritettu kaikkia 
testejä. Testeissä tehtiin 15 mittauksen sarjoja, joista laskettiin keskiarvo, toistettavuus, tark-
kuus, maksimi ja minimi. 
Laboratoriossa tehtiin seuraavia testejä. 
- Annostelutestit: Liuosta pumpattiin vaa’alla olevaan astiaan ja kirjattiin tulos. 
Testeissä käytetyt liuokset olivat vesi ja Aldrichin valmistama 20 %:n po-
ly(diallyldimethylammonium chloride), myöhemmin tekstissä liuosta kutsutaan 
PolyDADMAC-liuokseksi. Annostelutestin mittaustapahtumaa on havainnollis-
tettu kuvassa 18. 
- Imutestit: Liuosta imettiin vaa’alta ja kirjattiin tulos. Imutestissä mittaustapahtu-
ma oli muutoin samanlainen kuin annostelutesteissä, mutta annostelusuunta oli 
päinvastainen. Liuoksena testissä käytettiin vettä. 
- Yhdistetty annostelu- ja imutesti: Annostelijan poistopuolella käytettiin 7 m:n pi-
tuista muoviputkea, jonka sisähalkaisija oli 1,8 mm. Testissä näytemäärä imettiin 
muoviputkeen, minkä jälkeen se annosteltiin takaisin vaa’alle. Tulokset kirjattiin, 
kun liuos oli imetty, ja sen jälkeen, kun se oli annosteltu takaisin vaa’alle. Liuok-
sena testissä käytettiin vettä. Testi tehtiin, jotta nähtiin, imeekö annostelija saman 
näytemäärän kuin annostelee. Mittaustapahtumaa on havainnollistettu kuvassa 
19. 
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Kuva 18. Annostelutestiä havainnollistava kuva. 
 
Kuva 19. Yhdistettyä annostelu- ja imutestiä havainnollistava kuva.  
Annostelijoita testattiin erilaisilla nostokorkeuksilla, liuoksilla, imu- ja poistopuolen muovi-
putkilla sekä erilaisilla poistopuolella käytetyillä suuttimilla. Imupuolen muoviputken koko 
muuttui annostelijasta ja testistä riippuen; käytetyt muoviputket olivat sisähalkaisijaltaan     
3,2 mm ja 5 mm. Poistopuolella kaikissa testeissä käytettiin sisähalkaisijaltaan 1,6 mm:n 
muoviputkea. Suutinta poistopuolella käytettiin, koska ilman sitä liuos tulee muoviputken 
päästä tipoittain. Kun suutin on sopiva, pienikin annos tulee suihkuna, jos viskositeetti ei ole 
liian suuri. 
Liuoksena laboratoriotesteissä käytettiin pääasiassa vettä, johon lisättiin Triton X-100:aa 
mahdollisten ilmakuplien poistamiseksi. Viskositeetiltään suurin testeissä käytetty liuos oli  
20 %:n PolyDADMAC-liuos. Se valittiin, koska viskositeetiltään suurempia liuoksia ei joudu-
ta todellisissa analyyseissä kentällä käyttämään. PolyDADMAC-liuokselle tehtiin testi, jonka 
avulla saatiin käsitys liuoksen viskositeetistä. Testi tehtiin huoneenlämpötilassa (n. 20 °C)   
20 ml:n ruiskulla, josta leikattiin kärki irti ja sen tilalle tehtiin halkaisijaltaan 0,5 cm:n reikä. 
Testissä ruisku täytettiin liuoksella 20 ml:n viivaan. Liuos päästettiin valumaan, ja kun pinta 
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saavutti 10 ml:n rajan, siihen kulunut aika kirjattiin. Testi tehtiin 20 %:n ja 10 %:n Poly-
DADMAC-liuoksilla sekä vedellä. Mittaus tehtiin useasti, ja ajaksi otettiin mittausten kes-
kiarvo. Tulokset on esitetty taulukossa 2. 
Taulukko 2. Viskositeettitestin tulokset. 
Liuos t[s] 
Vesi 0,94 
10 %:n PolyDADMAC 1,18 
20%:n PolyDADMAC 11,90 
4.1.1  Annostelutestit 
Annostelutestit tehtiin vertailubyretillä, FMI:n mikropumpuilla, KNF:n annostelijoilla ja Lee 
Companyn annostelijalla. Liuoksina käytettiin PolyDADMAC-liuosta ja vettä. Annostelutes-
tissä annoskokoina olivat 5 ml, 1 ml, 100 µl ja 30 µl. Annostelijoiden testiolosuhteet ja          
-laitteistot, joilla parhaat mittaustulokset saatiin on kuvattu annostelijakohtaisesti. Kaikki tu-
lokset ja tärkeimmät arvot on esitetty liitteessä 1. 
Vertailubyretti 
Vertailubyretin testaukseen hyödynnettiin testauslaitteistoa, joka mallintaa yhtä yrityksen ana-
lysaattoreista. Laitteistoa käyttämällä vertailubyretin ohjaus onnistui helposti kommunikaat-
torin avulla. Haluttu annosmäärä syötettiin mikrolitroina. Vertailubyrettiä testattaessa nosto-
korkeus imupuolella oli noin 40 cm. Poistopuolella nostoa ei ollut, vaan vaa’alla oleva astia 
oli noin 15 cm alempana. Käytetty suutin oli muovinen, ja sen halkaisija oli 1 mm. Tärkeim-
mät arvot vertailubyretillä tehdystä annostelutestistä on esitetty taulukossa 3. 
Taulukko 3. Annostelutestien tulosten tärkeimmät arvot vertailubyretillä. 
Tavoitearvo 5 1 0,1 0,03 
Keskiarvo 4,987 0,997 0,098 0,029 
Tarkkuus 0,25 0,33 1,63 3,21 
Toistettavuus 0,0054 0,0035 0,0029 0,0007 
Max 4,993 1,000 0,101 0,030 
Min 4,979 0,985 0,089 0,028 
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Mikropumppu RH1CKC 
Testi aloitettiin Portescapin tasavirtamoottorilla, vaihteistolla K27 0 6.2. Testissä pumpun 
pyörimisnopeus oli noin 1000 rpm. Nostokorkeus oli imupuolella 20 cm, ja poistopuolella 
15 cm. Suutin oli muovinen, ja sen halkaisija oli 1 mm. Testeissä mikropumppu oli pysty-
asennossa. Testit tehtiin virtausnopeuksilla 6 ml/min ja 18 ml/min. Moottori kytkettiin suo-
raan Modular BIO -moduulin 24 V:n binäärilähtöihin. Haluttu pyörintäaika lähetettiin mo-
duulille millisekunteina HyperTerminalilla. Taulukossa 4 ovat pyörintäajat annoksittain. 
Taulukko 4. Pyörintäajat RH1CKC:n annostelutestiin. 
Virtaus 6 ml/min  Virtaus 18 ml/min 
Annos[ml] t[ms]  Annos[ml] t[ms] 
5 50000  5 16667 
1 10000  1 3333 
0,1 1000  0,1 333 
0,03 300  0,03 100 
 
Annostelutestiä varten pumppu kalibroitiin 1 ml:n annoksen mukaan. Virtausnopeudella      
6 ml/min pumppua pyöritettiin 10000 ms. Annoskokoa säädettiin säätörenkaasta niin kauan, 
kunnes lopullinen annos oli 1 ml. Kun virtaus oli 18 ml/min, säätö tehtiin muuten samoin, 
mutta pyörintäaika oli 3333 ms. Taulukossa 5 ovat mittaustuloksista lasketut tärkeimmät ar-
vot nopeammalla vaihteistolla, kun pumppua pyöritettiin valittu aika. 
Taulukko 5. Tärkeimmät arvot nopeammalla vaihteistolla, kun pyöritettiin tietty aika. 
Virtaus 6 ml/min 
Tavoitearvo 5,0000 1,0000 0,1000 0,0300 
Keskiarvo 4,9557 0,9840 0,1011 0,0334 
Tarkkuus 0,8946 1,6260 1,1206 10,1796 
Toistettavuus 0,0209 0,0046 0,0013 0,0016 
Virtaus 18 ml/min 
Tavoitearvo 5,0000 1,0000 0,1000 0,0300 
Keskiarvo 5,0028 1,0147 0,1185 0,0498 
Tarkkuus 0,0560 1,4519 15,5881 39,7590 
Toistettavuus 0,0165 0,0068 0,0058 0,0068 
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Seuraavaksi annostelutesti tehtiin siten, että pumppua ei pyöritetty tiettyä aikaa, vaan kierrok-
set laskettiin ja pumpun säiliö pysäytettiin aina imupuolelle annostelun jälkeen. Se toteutettiin 
optohaarukalla sekä kuvassa 11 esitetyllä kytkennällä. Tähän testiin annoskooksi säädettiin  
10 µl/kierros. Tuloksista tärkeimmät arvot ovat taulukossa 6. 
Taulukko 6. Tärkeimmät arvot nopeammalla vaihteistolla, kun annoskoko 10 µl/kierros. 
Tavoitearvo 5 1 0,1 0,03 
Keskiarvo 5,025 1,005 0,099 0,028 
Tarkkuus 0,49 0,50 1,49 6,64 
Toistettavuus 0,0161 0,0028 0,0006 0,0004 
Max 5,042 1,009 0,100 0,029 
Min 4,985 1,001 0,098 0,028 
 
Viimeinen annostelutesti tällä pumpun päällä tehtiin askelmoottorilla KH39GM2-851. Pum-
pun säätö oli 10 µl/kierros. Askelmoottoria pyöritettiin Modular BIO -moduulin ja  
RM2000-ohjauskortin avulla. Ohjelmistolle syötettiin haluttu annosmäärä mikrolitroina. Oh-
jelmisto laski kierrosmäärän jakamalla annoksen kymmenellä. Testi tehtiin annoksilla            
1 ml, 100 µl ja 30 µl. 5 ml:n mittaus jätettiin pois, koska pyörimisnopeus RM2000-korttia 
käyttäen oli hiljainen, noin 200 rpm. Nostokorkeus oli imupuolella 20 cm ja poistopuolella 
15 cm. Suutin oli muovinen, ja sen halkaisija oli 1 mm. Tuloksista tärkeimmät arvot ovat tau-
lukossa 7. 
Taulukko 7. Tärkeimmät arvot askelmoottoria KH39GM2-851 käyttäen. 
Tavoitearvo 1 0,1 0,03 
Keskiarvo 1,001 0,100 0,029 
Tarkkuus 0,07 0,13 2,97 
Toistettavuus 0,0037 0,0020 0,0005 
Max 1,006 0,105 0,030 
Min 0,994 0,095 0,028 
Max – min 0,012 0,010 0,002 
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Mikropumppu STH 
Aluksi mikropumppua testattiin suuremmalla pumpun päällä. Nostokorkeutena testissä oli 
imupuolella n. 80 cm ja poistopuolella n. 20 cm. Suutin oli muovinen, ja sen halkaisija oli      
1 mm. Testissä mikropumppu oli pystyasennossa. Annostelutesti tehtiin aluksi vedellä, pyö-
rimisnopeudella 1200 rpm. Tuloksista tärkeimmät arvot ovat taulukossa 8. 
Taulukko 8. Tuloksista lasketut tärkeimmät arvot mikropumpulla STH. 
Tavoitearvo 5 1 0,1 0,03 
Keskiarvo 5,106 1,023 0,101 0,030 
Tarkkuus 2,07 2,26 0,86 0,22 
Toistettavuus 0,0034 0,0004 0,0004 0,0003 
Max 5,113 1,024 0,101 0,030 
Min 5,098 1,023 0,100 0,029 
 
Seuraavaksi testattiin pyörimisnopeuden vaikutusta annoskokoon annoksilla 5 ml ja 1 ml. 
Liuoksena oli edelleen vesi. Käytetyt pyörimisnopeudet olivat 300 rpm, 800 rpm 1200 rpm.  
5 ml:n testin tulokset ovat kuvassa 20. 1 ml:n testin tulokset on esitetty kuvassa 21. 
Tulokset, annostelijalla STH
eri pyörimisnopeuksilla, kun annos 5 ml
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Kuva 20. STH:n tuloksista muodostetut käyrät eri pyörimisnopeuksilla, kun annos 5 ml. 
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Tulokset, annostelijalla STH
eri pyörimisnopeuksilla, kun annos 1 ml
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Kuva 21. STH:n tuloksista muodostetut käyrät eri pyörimisnopeuksilla, kun annos 1 ml. 
Seuraavaksi testattiin annostelijan nostokykyä 20 %:n PolyDADMAC-liuoksella pyörimisno-
peudella 400 rpm ja 10 %:n PolyDADMAC-liuoksella pyörimisnopeuksilla 400 rpm ja       
1200 rpm. Testiympäristö oli sama kuin vedellä tehdyissä testeissä. Mittaustuloksista tär-
keimmät arvot ovat taulukoissa 9 ja 10. Taulukoissa ylimmäisellä rivillä on esitetty käytetyn 
liuoksen vahvuus. 
Taulukko 9. Pyörimisnopeudella 400 rpm tehdyn annostelutestin tulokset. 
  20 % 10 % 20 % 10 % 20 % 10 % 20 % 10 % 
Tavoitearvo 5,000 5,000 1,000 1,000 0,100 0,100 0,030 0,030 
Keskiarvo 4,818 4,853 0,910 0,978 0,097 0,100 0,029 0,030 
Tarkkuus 3,78 3,02 9,90 2,25 2,64 0,47 1,94 0,45 
Toistettavuus 0,12011 0,01135 0,01411 0,00544 0,00051 0,00052 0,00051 0,00052 
Max 4,981 4,873 0,926 0,989 0,098 0,1011 0,030 0,031 
Min 4,567 4,834 0,880 0,969 0,097 0,1 0,029 0,029 
Max – min 0,414 0,039 0,046 0,02 0,001 0,0011 0,001 0,002 
 
Taulukko 10. Annostelutestin tulokset 10 %:n PolyDADMAC-liuoksella (1200 rpm). 
Tavoitearvo 5,000 1,000 0,100 0,030 0,010 
Keskiarvo 4,785 0,961 0,098 0,029 0,008 
Tarkkuus 4,49 4,09 1,83 4,17 21,95 
Toistettavuus 0,02101 0,00435 0,00077 0,00068 0,00056 
Max 4,835 0,967 0,099 0,03 0,009 
Min 4,757 0,953 0,097 0,028 0,007 
Max – min 0,078 0,014 0,002 0,002 0,002 
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Seuraavaksi tehtiin testit pienemmällä pumpun päällä. Annostelutestejä tehtiin vedellä ja     
15 %:n PolyDADMAC-liuoksella. Pyörimisnopeuksina olivat 200, 300, 400, 500 ja 600 rpm. 
Poistopuolen muoviputken sisähalkaisija oli 1,6 mm ja imupuolen 3,2 mm. Testi tehtiin il-
man suutinta ja suuttimella, jonka sisähalkaisija oli 0,6 mm. Nostokorkeutena testeissä oli 
noin 0,5 m. Ensin testi tehtiin vedellä, annoksilla 100 µl ja 1 ml. Seuraavaksi testi tehtiin     
15 %:n PolyDADMAC-liuoksella. Testien välissä muoviputket puhallettiin kuivaksi paineil-
malla. 
Lee Companyn LPVX0506800C 
Annostelijaa ohjattiin vertailubyretin ohjainkortilla. Testissä käytettiin muovista suutinta, 
jonka halkaisija oli 1 mm. Nostokorkeus oli noin 0,5 m. 
5 ml:n ja 1 ml:n annostelutestit tehtiin kahdella menetelmällä. Testit tehtiin siten, että mini-
moitiin välyksestä aiheutuva haitta, ja siten, ettei välyksestä välitetty. 
Testissä, jossa välyksestä ei välitetty, 5 ml:n mittaus tehtiin ajamalla mäntää 2550 askelta 
edestakaisin, vaihtaen välillä venttiiliin suuntaa. 1 ml:n mittauksessa mäntä ajettiin ala-
asentoon, nostettiin 1000 askelta, kirjattiin tulos ja nollattiin vaaka, jonka jälkeen ajettiin vielä 
1000 askelta ylös ja kirjattiin tulos. Testit, joissa välyksestä aiheutuvaa haittaa yritettiin mini-
moida, ei annostelua aloitettu ala-asennosta, vaan ajettiin mäntää aluksi 200 askelta ylös, nol-
lattiin vaaka ja aloitettiin annostelu. 
Tuloksista tärkeimmät arvot ovat taulukossa 11. 
Taulukko 11. Tärkeimmät arvot Lee Companyn annostelijalla. 
Tavoitearvo 5 1 0,1 0,03 
Keskiarvo 5,057 0,993 0,098 0,029 
Tarkkuus 1,13 0,70 1,69 3,21 
Toistettavuus 0,0011 0,0013 0,0006 0,0009 
Max 5,059 0,995 0,100 0,030 
Min 5,055 0,990 0,098 0,028 
Max – min 0,004 0,005 0,002 0,002 
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KNF:n StepDOS O3RC 
Annostelijaa testattiin kahdella virtausnopeudella: 6 ml/min ja 18 ml/min. Virtausnopeuksia 
6 ml/min ja 18 ml/min käytettiin, koska niillä testattiin myös FMI:n mikropumppuja. Mitta-
uksissa annoksina olivat 5 ml, 1 ml, 100 µl ja 30 µl. Nostokorkeus oli imupuolella 20 cm ja 
poistopuolella 22 cm. 30 µl:n annoksille kooksi säädettiin kontrollerin mukaan 46 µl. Myös 
virtausnopeus 30 µl:n annoksella vääristyi, koska pienin mahdollinen aika, joka annokselle 
voitiin säätää, oli 0,34 sekuntia. Tällöin virtausnopeus oli n. 5,3 ml/min. Tuloksista lasketut 
tärkeimmät arvot ovat taulukossa 12. 
Taulukko 12. Kalvopumpulla tehdyn testin tuloksista lasketut tärkeimmät arvot. 
Tavoitearvo 5 1 0,1 0,03 
Keskiarvo 4,949 0,993 0,082 0,031 
Tarkkuus 1,03 0,71 22,25 3,02 
Toistettavuus 0,0049 0,0017 0,0004 0,0006 
Max 4,955 0,995 0,082 0,032 
Min 4,936 0,991 0,081 0,030 
 
KNF:N FMM 3_DC 
Annostelijaa testattiin 24 V:n neliöaallolla taajuuksilla 10 Hz ja 20 Hz. Testattiin 10 ja               
20 µl/annos. Annoksen koko säädettiin pohjassa olevalla säätöruuvilla. Testit tehtiin annok-
silla 5 ml, 1 ml, 100 µl ja 20 µl. Annostelija kytkettiin Modular BIO -moduulin binäärilähtöi-
hin, joilla syötettiin halutun taajuista kanttiaaltoa. Annoksen koko määräytyi lähetettyjen 
pulssien mukaan. Testissä käytettiin muovista suutinta, jonka sisähalkaisija oli 1 mm. Nosto-
korkeus imu- ja poistopuolella oli noin 20 cm (yhteensä 40 cm). Tulokset, jotka saatiin 20 
Hz:n taajuudella, säädöllä 10 µl/annos olivat parhaat, ja ne kirjattiin. Tärkeimmät arvot ovat 
taulukossa 13. 
Taulukko 13. Solenoidipumpun annostelutestin tuloksista lasketut tärkeimmät arvot. 
Tavoitearvo 5 1 0,1 0,03 
Keskiarvo 4,904 0,982 0,097 0,028 
Tarkkuus 1,95 1,87 2,74 6,13 
Toistettavuus 0,0425 0,0052 0,0007 0,0006 
Max 4,990 0,990 0,099 0,029 
Min 4,858 0,972 0,096 0,027 
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4.1.2  Imutestit 
Imutestit tehtiin vertailubyretillä, mikropumpulla RH1CKC käyttäen tasavirtamoottoria va-
rustettuna nopeammalla vaihteistolla, mikropumpulla STH ja Lee Companyn annostelijalla. 
Annoskoko testissä oli 2 ml. Mittausjärjestelyt olivat muuten samanlaiset kuin annostelutes-
teissä, mutta poistopuolelta irrotettiin suutin ja muoviputki laitettiin vesirajan alapuolelle, 
jotta imeminen onnistui. Imutestissä kirjatuista tuloksista tärkeimmät arvot ovat taulukossa 
14. 
Taulukko 14. Imutestien tulokset annoksella 2 ml. 
 RH1CKC 
K27 0 6.2 
Byretti LPVX 
0506800C 
STH 
Tavoitearvo 2,0000 2,0000 2,0000 2,0000 
Keskiarvo 2,0673 2,0122 1,9971 2,0811 
Tarkkuus 3,2570 0,6063 0,1435 3,8985 
Toistettavuus 0,0257 0,0069 0,0017 0,0028 
Max 2,1180 2,0280 2,0010 2,0850 
Min 2,0270 2,0040 1,9950 2,0770 
4.1.3  Yhdistetty annostelu- ja imutesti 
Testi tehtiin vertailubyretillä ja Lee Companyn annostelijalla. Vertailubyretin tuloksista on 
esitetty tärkeimmät arvot taulukossa 15. Lee Companyn annostelijalla askelia tehtiin edesta-
kaisin 5 kertaa 2400 johtuen pienestä säiliöstä. Tuloksista tärkeimmät arvot on esitetty taulu-
kossa 16. 
Taulukko 15. Vertailubyretin mittaustuloksista lasketut tärkeimmät arvot 
  IMU ULOS EROTUS 
Tavoitearvo 12 12 0 
Keskiarvo 12,049 12,045 0,003 
Tarkkuus 0,403 0,375   
Toistettavuus 0,003 0,002 0,002 
Max 12,051 12,048 0,006 
Min 12,043 12,041 -0,003 
Max – min 0,008 0,007 0,009 
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Taulukko 16. Lee Companyn annostelijan tuloksista lasketut tärkeimmät arvot. 
  IMU ULOS EROTUS 
Tavoitearvo 12 12 0 
Keskiarvo 11,997 11,988 0,009 
Tarkkuus 0,022 0,099   
Toistettavuus 0,004 0,003 0,003 
Max 12,003 11,994 0,015 
Min 11,990 11,981 0,003 
Max – min 0,013 0,013 0,012 
4.1.4  Laboratoriotestien tulosten tarkastelu 
Tässä osiossa käsitellään laboratoriotestien tuloksia sekä testissä esiin tulleita ongelmia. Ha-
vainnot ja päätelmät on esitetty annostelijakohtaisesti. 
Laboratoriossa tehdyistä annostelutesteistä taulukkoon 17 on laitettu annostelijat järjestyk-
seen toistettavuuden perusteella. 
Taulukko 17. Laboratoriossa testattujen annostelijoiden toistettavuudet annoksittain. 
Annos 5 ml  Annos 1 ml 
  Annostelija Toistettavuus    Annostelija Toistettavuus 
1. LPVX0506800C 0,0011  1. STH 0,0004 
2. STH 0,0034  2. LPVX0506800C 0,0013 
3. Stepdos O3RC 0,0049  3. Stepdos O3RC 0,0017 
4. Vertailubyretti 0,0054  4. RH1CKC (K27 0 6.2) 0,0028 
5. RH1CKC (K27 0 6.2) 0,0161  5. Vertailubyretti 0,0035 
6. FMM 3_DC 0,0425  6. RH1CKC (askelm.) 0,0037 
7. RH1CKC (K27 0 27.9) 0,0909  7. FMM 3_DC 0,0052 
    8. RH1CKC (K27 0 27.9) 0,0102 
       
       
Annos 100 µl  Annos 30 µl 
  Annostelija Toistettavuus    Annostelija Toistettavuus 
1. STH 0,00035  1. STH 0,00026 
2. Stepdos O3RC 0,00041  2. RH1CKC (K27 0 6.2) 0,00035 
3. LPVX0506800C 0,00062  3. RH1CKC (askelm.) 0,00052 
4. RH1CKC (K27 0 6.2) 0,00064  4. Stepdos O3RC 0,00059 
5. FMM 3_DC 0,00072  5. FMM 3_DC 0,00059 
6. RH1CKC (askelm.) 0,00203  6. Vertailubyretti 0,00070 
7. Vertailubyretti 0,00290  7. LPVX0506800C 0,00088 
8. RH1CKC (K27 0 27.9) 0,01085  8. RH1CKC (K27 0 27.9) 0,00400 
Mittaustuloksista havaittiin, että moni annostelija suoriutui yksinkertaisesta yhteen suuntaan 
annostelusta vertailubyrettiä paremmin. 
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Mikropumppu RH1CKC 
Mikropumppu pärjäsi annostelutestissä 1 ml:n, 100 µl:n ja 30 µl:n annoksilla vertailubyrettiä 
paremmin. 5 ml:n annoksella vertailubyretti oli parempi. 2 ml:n imutestissä toistettavuus oli 
testatuista annostelijoista huonoin. Testissä havaittiin, että nopealla pyörimisnopeudella saa-
vutetaan parempi toistettavuus kuin pienellä kierrosnopeudella. Pienillä annoksilla, joilla mik-
ropumppua pyöritettiin vain muutama kierros, ei pyörimisnopeudella ole toistettavuuteen 
kovin suurta vaikutusta.  
Askelmoottoria käytettäessä toistettavuus huononi annoskokojen kasvaessa. 30 µl:n ja       
100 µl:n annoksilla tulokset olivat hyviä. Kun annoskoko nousi 1 ml:aan, toistettavuus huo-
noni huomattavasti. 
Testeissä havaittiin myös, että annostelijaa käytettäessä toistettavuus on parempi, kun teh-
dään määrätty määrä kierroksia, eikä pyöritetä pumppua tiettyä aikaa. Mikropumppua päätet-
tiin testata protolaitteessa. 
Mikropumppu STH 
Mikropumppu suoriutui annostelutestistä vertailubyrettiä paremmin. Annostelutestissä, jossa 
pyörimisnopeus oli 1200 rpm ja liuoksena vesi, tulokset olivat erinomaisia. Myös 2 ml:n imu-
testissä tulokset olivat hyviä. 
Mikropumpulla tehtyjen testien aikana havaittiin, että nostokorkeus, liuoksen viskositeetti, 
pyörimisnopeus, letkujen vahvuudet ja suutin vaikuttavat tarkkuuteen ja toistettavuuteen. 
Testeissä tehtiin seuraavia havaintoja: 
- Kun liuoksena on vesi, nostokorkeudella ei ole niin suurta vaikutusta annoskokoon 
kuin silloin, jos liuos on viskositeetiltään vettä suurempaa. 
 - Suurilla pyörimisnopeuksilla saadaan parempi toistettavuus kuin hitailla pyörimis-
nopeuksilla (kuva 20).  
- Suuttimen havaittiin vaikuttavan annoskokoon ja toistettavuuteen. Mitä pienempi 
on suuttimen sisähalkaisija, sitä pienempi on annoskoko mikropumpun säädön olles-
sa sama. Suuttimen sisähalkaisijan pitäisi olla pieni, jotta liuos saataisiin annosteltua 
tasaisena suihkuna. Jos suutin on liian pieni, ei mikropumppu jaksa enää luoda tarvit-
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tavaa painetta annosteluun. Hitailla, alle 600 rpm:n pyörimisnopeuksilla saadaan 
muoviputkiin suurempi paine, mutta silloin virtausnopeus laskee liian pieneksi. Suu-
tin on tärkeä, koska ilman hyvää suutinta liuos tulee muoviputken päästä tipoittain, 
jolloin sen päähän jää monesti tippa. Testeissä havaittiin, että alhaisemmalla pyöri-
misnopeudella saadaan tasaisempi suihku, jos pumpun säätöä kasvatetaan 10 µl:sta       
20 µl:aan/kierros. 
- PolyDADMAC-liuosta annostellessa havaittiin (sivu 25), että liuoksen suuri viskosi-
teetti aiheutti sen, että pyörimisnopeutta jouduttiin laskemaan (400 rpm). Suuremmil-
la pyörimisnopeuksilla mittausten keskiarvo oli huomattavasti pienempi kuin tavoi-
tearvo. 
Ongelmia mikropumpulla oli PolyDADMAC-liuoksen nostamisessa ja annostelussa. Mikro-
pumppu käyttäytyi siten, että mittausympäristön ollessa sama saattoivat tulokset poiketa eri 
ajankohtana paljonkin. Esimerkiksi testissä, jossa nostokorkeus oli noin 1 m ja pyörimisno-
peus 400 rpm, 20 %:n PolyDADMAC-liuoksen annostelu onnistui, ja mitatut tulokset olivat 
liki samoja kuin vedellä. Tosin 10 µl:n annoksella kolmannen mittauksen jälkeen alkoi an-
noskoko laskea. Muutamia päiviä myöhemmin 20 %:n PolyDADMAC-liuos ei noussut puo-
len metrin nostokorkeudella. Välillä testeissä kävi siten, että edes 10 %:n PolyDADMAC-
liuos ei noussut puolen metrin korkeudesta. Yhdessä testissä 10 %:n PolyDADMAC-
liuoksella saatiin kuitenkin 1 m:n nostokorkeudesta liki samansuuruiset annokset kuin vedel-
lä, käyttäen pyörimisnopeuksia 400 ja 1200 rpm. Testeissä, joissa PolyDADMAC-liuosta ei 
saatu virtaamaan, tarkistettiin, että muoviputket ja suutin ovat auki ja että muoviputkissa ei 
näkynyt epäpuhtauksia. Myös pumpunsäätö tarkistettiin testin jälkeen vedellä, eikä se ollut 
muuttunut.  
Joissakin testeistä PolyDADMAC-liuos saatiin kuitenkin virtaamaan seuraavilla toimenpiteil-
lä. 
- Laskettiin hetkeksi pyörimisnopeutta (100 ja 200 rpm). 
- Poistopuolen muoviputkea käytettiin irti, pyöritettiin pumppua, ja laitettiin putki 
takaisin. 
- Pumpattiin PolyDADMAC-liuos takaisin säiliöön, ja nostettiin uudelleen. 
Ongelmalle ei löytynyt selkeää selitystä. Sen voi aiheuttaa suuri viskositeetti ja liuoksen 
”tahmea” olemus. On mahdollista, että vahva PolyDADMAC-liuos muodostaa pumpun pe-
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sään ilmatilan, ja annostelu loppuu. Myös toimenpiteet, joilla PolyDADMAC-liuos saatiin 
virtaamaan, puoltaisivat tällaisen ilmiön esiintymistä. Se ei tosin selittäisi sitä, että Poly-
DADMAC-liuos ei aina noussut edes pumpulle. Sen selittäisi ilmavuoto, mutta vuodot tar-
kistettiin, eikä niitä ollut. Ongelmaa olisi pitänyt kokeilla ratkaista ohjelmistolla, joka kiihdyt-
täisi ja hidastaisi pyörimisnopeutta edestakaisin, esimerkiksi välillä 100–600 rpm. Mikro-
pumppua päätettiin testata protolaitteessa. 
Lee Companyn annostelija 
Lee Companyn annostelija pärjäsi testeissä hyvin. Annostelutestissä, huomioimatta 30 µl:n 
annosta, tulokset olivat paremmat, kuin vertailubyretillä. 2 ml:n imutestissä se oli testatuista 
annostelijoista paras. Yhdistetyssä imu- ja annostelutestissä annostelija oli toistettavuudeltaan 
vain vähän vertailubyrettiä huonompi. 
Testissä, jossa tutkittiin välyksen vaikutusta toistettavuuteen, havaittiin, että 1 ml:n annoksel-
la parempi toistettavuus saavutettiin, kun mäntää nostettiin ala-asennosta ennen annosta 200 
askelta. 5 ml:n mittauksessa toistettavuus huononi, kun mäntää nostettiin. Annostelijaa pää-
tettiin testata protolaitteessa. 
Stepdos O3RC 
Annostelijalla tehtiin vain annostelutesti, jossa se pärjäsi hyvin. Testejä annostelijalle ei tehty 
enempää, koska annostelija on kallis, eikä sillä voida annostella kuin yhteen suuntaan. 
FMM 3_DC 
Annostelutesteissä 30 µl:n ja 100 µl:n tulokset olivat verailubyrettiä paremmat. Kun annos oli 
1 ml ja 5 ml, tulokset olivat testatuista annostelijoista huonoimpia. Kesken testien annosteli-
jasta katkesi poistopuolen muoviputkenliitin. Nostokorkeuden havaittiin vaikuttavan huo-
mattavasti annoksen kokoon. Vedellä annoskoko putosi kolmannekseen, kun nostokorkeus 
muutettiin pumpun tasosta yhteen metriin. Vaikka annostelijalla ei voida annostella kuin yh-
teen suuntaan, sitä päätettiin testata protolaitteessa. 
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4.2  Testit protolaitteella 
4.2.1  Rikkihapon titraus natriumhydroksidilla 
Laboratoriotestien jälkeen kokeiltiin, miten annostelijat suoriutuvat happo-emästitrauksesta. 
Testit tehtiin tuotannon protolaitteella. Analysaattori laskee tuloksista kuluneen titrantin 
määrän millilitroina sekä rikkihapon vahvuuden (g/l). Analysaattorin ohjelmistoon tehtiin 
tarvittavat muutokset, jonka jälkeen testattava annostelija asennettiin analysaattoriin. Annos-
telijoita ohjattiin samoilla kytkennöillä kuin laboratoriotesteissä. Modular BIO -moduulin 
ohjelmiston toteutus toteutettiin siten, että se ymmärsi analysaattorilta tulevat pyynnöt. Ana-
lyyseja tehtiin kullakin annostelijalla 10–20 kappaletta. Tuloksista otettiin paras kymmenen 
peräkkäisen mittauksen sarja, josta laskettiin keskiarvo, toistettavuus, maksimi, minimi sekä 
maksimin ja minimin erotus. Testit tehtiin vertailubyretillä, Lee Companyn annostelijalla, 
KNF:n solenoidipumpulla sekä FMI:n mikropumpuilla RH1CKC ja STH. RH1CKC:n tes-
tauksessa käytettiin tasavirtamoottoria, vaihteistolla jonka välityssuhde oli 6.2. STH:n testeis-
sä käytettiin suurempaa pumpunpäätä. 
Testit tehtiin yksipistetitrauksella. Siinä titrattiin 4 M rikkihappoa 2 M natriumhydroksidilla. 
Titrauksen toistettavuus on hyvä. Rikkihappo ei reagoi juurikaan ilman kanssa, eikä titrauk-
sessa käytetty mitään lisäreagensseja, jotka voisivat vaikuttaa lopputulokseen. Näyte eli rikki-
happo otettiin vertailubyretillä. Aluksi selvitettiin, millaiset tulosten tulisi olla. Rikkihapon ja 
natriumhydroksidin ominaisuuksista tiedettiin seuraavaa: 
Rikkihappo (H2SO4):     Natriumhydroksidi (NaOH): 
 = 1,8 g/cm3       = 2,1g/cm3 
MH2SO4 = 98,1 g/mol     MNaOH =40,0 g/mol 
cH2SO4  = 4 mol/l (M)     cNaOH= 2 mol / l (M) 
VH2SO4 = 1 ml, 
missä c on konsentraatio, M on moolimassa, V on tilavuus ja  on tiheys. 
34 
Laskettiin, kuinka paljon titranttia teoriassa kuluu, kun näytteenä on 1 millilitra rikkihappoa, 
jonka konsentraatio on 4 mol/l, ja titranttina on natriumhydroksidi, jonka konsentraatio on  
2 mol/l. 
Natriumhydroksidi ja rikkihappo muodostavat seuraavan reaktioyhtälön. 
OHSONaSOHNaOH 242422   
Reaktioyhtälöstä nähdään, että reaktion toteutumiseksi natriumhydroksidin ainemäärän täy-
tyy olla kaksinkertainen rikkihappoon verrattuna. Teoriassa rikkihapon pitoisuus pitää olla 
392,32 g/l ja titrauksen käännepiste 4,002 ml. 
Kuvassa 22 on havainnollistettu yksipistetitrauksessa käytettyä laitteistoa. 
 
Kuva 22. Yksipistetitrauksessa käytetty laitteisto. 
Modular BIO -moduuli kytkettiin analysaattoriin kuvassa esitetyllä tavalla. RS232-liitynnästä 
toteutui sarjaliikenne ja lisäksi analysaattorille vietiin tieto, joka ilmoitti aina, kun annostelija 
on päällä (vain STH:n testissä). Modular BIO -moduulia käytettiin mikropumppujen sekä 
solenoidipumpun testissä. Lee Companyn annostelija ja vertailubyretti kytkettiin ohjauskor-
tin avulla suoraan sille tarkoitettuun liityntään. Testiympäristö oli jokaisella annostelijalla ku-
van 22 mukainen. Suutinta testissä ei ollut, vaan annosteluletku oli näyteastiassa liuosrajan 
alapuolella.  
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Yksipistetitrauksesta mitatut parhaat 10:n sarjat on esitetty taulukossa 18. 
Taulukko 18. Yksipistetitrauksesta mitatut parhaat kymmenen sarjat. 
Analyysi Byretti LPVX 
0506800 
STH RH1CKC 
ja escap 
FMM 
3_DC 
Tavoitearvo 4,0020 4,0020 4,0020 4,0020 4,0020 
Keskiarvo 4,0405 4,1532 4,0211 4,1507 4,0030 
Tarkkuus 0,9529 3,6406 0,4750 3,5825 0,0250 
Toistettavuus 0,0044 0,0023 0,0052 0,0043 0,0229 
Max 4,0470 4,1560 4,0270 4,1570 4,0310 
Min 4,0330 4,1500 4,0130 4,1480 3,9670 
Max – Min 0,0140 0,0060 0,0140 0,0090 0,0640 
 
Vertailubyretillä testit olivat yksinkertaiset toteuttaa, koska uusia kytkentöjä tai ohjelmistoja 
ei tarvittu. 
Lee Companyn annostelijaa ohjattiin vertailubyretin ohjainkortilla. Analysaattorin ohjelmis-
toon piti tehdä muutoksia, koska askelmäärät ja tunnistin poikkesivat vertailubyretin ohjauk-
sesta. Testissä analyysejä tehtiin kahdella tavalla. Aluksi tehtiin 20 analyysiä siten, että annok-
set olivat niin suuria, että annostelija joutui välillä täyttämään säiliönsä. Toisessa testissä teh-
tiin 15 analyysiä niin pienillä annoksilla, ettei välitäyttöjä tarvittu. 
Mikropumppua RH1CKC testattiin laskemalla kierrokset ja pysäyttämällä säiliö keskelle 
imupuolta kuten laboratoriotesteissäkin. Mikropumppu oli testeissä vaakatasossa imupuoli 
alaspäin. 
Mikropumppua STH ajettiin pystyasennossa kahdenkymmenen analyysin verran. Pyörimis-
nopeus oli 800 rpm. 
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4.2.2  Valkolipeän titraus suolahapolla 
Testit tehtiin tuotannon tiloissa sijaitsevalla protolaitteella. Testissä titrattiin valkolipeää suo-
lahapolla, jonka konsentraatio oli 1,0 mol/l ja moolimassa 36,46 g/mol. Mittauksia tehtiin 
vertailubyretillä, Lee Companyn annostelijalla ja FMI:n mikropumpulla STH. Analyyseja teh-
tiin kullakin annostelijalla noin 20 ja tuloksista otettiin parhaat 10:n sarjat. Tuloksista laske-
tun kokonais-, tehollisen- sekä aktiivisen alkalin keskihajonnan tulisi olla alle 0,5 ja määritet-
tyjen ekvivalenttipisteiden keskihajonnan tulisi olla alle 0,01. Testin mittaustulokset ovat esi-
tetty annostelijoittain liitteessä 2. Testiympäristöä on havainnollistettu kuvassa 23. 
 
Kuva 23. Valkolipeän titrauksessa käytetty mittausympäristö. 
Analyysi etenee seuraavasti: Alussa muoviputket ovat täynnä suolahappoa. Kun näytteenotto 
aloitetaan, näyteputki nostetaan pois näytesäiliöstä ja näyteputkeen imetään pieni ilmapusku-
ri. Seuraavaksi näyteputki siirretään astiaan, josta näyte otetaan, ja imetään 1 ml näytettä. 
Tämän jälkeen putki siirretään takaisin näytesäiliöön ja annostellaan näytteen ja ilmapuskurin 
verran näytesäiliöön. Sen jälkeen alkaa titraus, joka kestää siihen asti, kunnes viimeinenkin 
ekvivalenttipiste on määritetty. Tämä testi on annostelijalle haastavin, koska näytteenotto ja 
titraus tehdään samalla annostelijalla. Pitkälläkin letkulla annostelijan täytyy annostella sama 
määrä näytettä molempiin suuntiin. Jos näytettä menee näyteastiaan vain 0,5 ml ei analysaat-
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tori saa siitä tietoa, ja titraus alkaa näytteellä, eikä suolahapolla. Analyysissä voi käydä myös 
sillä tavoin, että näytettä imetään vain 0,5 ml ja näyteletkusta annostellaankin 1 ml. Tällöin 
näyteastiaan on mennyt jo melkein 0,5 ml suolahappoa. Edellä mainitut seikat voivat tehdä 
analyysistä täysin virheellisen. Analyysit aloitettiin vertailubyretillä. Näyteletkun pituus kaikilla 
testatuilla annostelijoilla oli 2,6 m ja näytemäärä 1 ml. 
Vertailubyretin testaus 
Vertailubyretin testaus onnistui ilman muutoksia. 
Lee Companyn annostelijan testaus 
Lee Companyn annostelijaa ohjattiin byrettikortilla. Analysaattorin ohjelmistoa muutettiin 
testiin sopivaksi. Lisäksi annostelijasta poistettiin alkuperäinen ylärajatunnistin, ja siihen lisät-
tiin tunnistin sekä ylä- ja alarajalle. Tunnistimina käytettiin malliltaan samoja optohaarukoita 
kuin vertailubyretissä.  
Mikropumpun STH testaus 
Mikropumpun STH testeissä elektroniikka oli sama kuin muissakin testeissä. Modular BIO   
-moduuli kytkettiin analysaattorin RS232-porttiin. Lisäksi analysaattorille vietiin tieto, joka 
ilmoitti kun annostelija on päällä. Mikropumppua testattiin pystyasennossa. 
Aluksi testeissä oli nopeutena 800 rpm ja pumpunpesän säätö 10 µl/kierros. Annostelija ei 
nostanut suolahappoa kuin pumpulle, ja siitä eteenpäin näyte ei tullut. Nostokorkeutta pum-
pulle oli noin 1 m. pyörimisnopeus pudotettiin puoleen (400 rpm), minkä jälkeen annostelija 
jaksoi pumpata suolahapon näyteletkun loppuun saakka, ja testejä kokeiltiin. 
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4.2.3  Protolaitetestien tulosten tarkastelu 
Tässä osiossa käsitellään protolaitetestien tuloksia sekä testissä esiin tulleita ongelmia. Ha-
vainnot ja päätelmät on esitetty annostelijakohtaisesti. 
Yksipistetitrauksessa saaduista tuloksista annostelijat on järjestetty toistettavuuden mukaan 
taulukkoon 19. 
Taulukko 19. Yksipistetitrauksesta mitatut parhaat kymmenen sarjat. 
Annostelija Toistettavuus 
LPVX 0506800 0,0023 
RH1CKC ja escap 0,0043 
Byretti 0,0044 
STH 0,0052 
FMM 3_DC 0,0229 
 
Mikropumppu RH1CKC 
Annostelija suoriutui yksipistetitrauksesta hyvin. Tulokset olivat vertailubyrettiä paremmat. 
Mikropumppua ei kuitenkaan testattu enempää, koska tasavirtamoottorilla varustettuna an-
nostelijan ohjaus ei ole niin hallittua, kuin mikropumpulla STH.  
Mikropumppu STH 
Yksipistetitrauksesta mikropumppu suoriutui hieman vertailubyrettiä huonommin. Valkoli-
peän titrauksessa annostelija oli ylivoimaisesti huonoin.  
Kolmipistetitrauksessa annoskoko säädettiin laboratoriossa oikeaksi ja mikropumppu vietiin 
testattavaksi. Silloin suolahappo ei noussut nopeudella 800 rpm kuin pumpulle. Kun pyöri-
misnopeus puolitettiin, suolahappo nousi ja titraus saatiin käynnistettyä. Tässä testissä on-
gelmaksi tuli poistopuolella olevan muoviputken pituus. Mikropumppu ei jaksa luoda muo-
viputkeen niin suurta painetta, että annokset olisivat samankokoisia molempiin suuntiin. Jos 
mikropumppua käytettäisiin tällaisessa sovelluksessa, pitäisi niitä olla kaksi, yksi pumppu tit-
raukseen ja toinen pumppu näytteenottoon. Näytteenottopumpulla annoskoko pitäisi säätää 
siten, että se imisi oikean määrän. Kun näyte annosteltaisiin näyteastiaan titrausta varten, pi-
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täisi pumppua pyörittää suurempi määrä, jotta kaikki näyte tulisi pois putkesta. Näytteenotto 
voitaisiin myös tehdä pumppaamalla liuos mikropumpun lävitse. Tällaiseen vaativampaan 
titraukseen, jossa näytteenotto ja titraus tehdään samalla annostelijalla, ei mikropumppu so-
vellu. Siitä huolimatta tämä annostelija päätettiin viedä kenttätestiin. 
Lee Companyn annostelija 
Yksipistetitrauksessa annostelija oli paras. Kolmipistetitrauksessa annostelija oli vähän vertai-
lubyrettiä huonompi. Siinä annostelija joutui tekemään runsaasti välitäyttöjä, jotka saattoivat 
huonontaa tulosta. 
FMM 3_DC 
Annostelijalla testattiin vain yksipistetitrausta. Siitä saadut tulokset olivat ylivoimaisesti huo-
noimmat. 
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4.3  Kenttätesti 
Kenttätesteihin valittiin FMI:n mikropumppu STH. Annostelija valittiin yksinkertaisen ra-
kenteen, hinnan ja laboratoriotestien perusteella. Annostelijaa testattiin kentällä seitsemän 
kuukauden ajan. Testi aloitettiin 20.7.2007 ja lopetettiin 20.2.2008. Testi tehtiin Kajaanin 
UPM:n tehtaalla WEM-analysaattorissa. Annostelijalla mitattiin varausta viideltä eri näytelin-
jalta, joista yksi haaroitettiin vertailubyrettiä varten. Mitattujen näytelinjojen järjestys oli seu-
raava: 
1. Hierretorni 
2. Nollavesi (STH) 
3. Konesäiliö 
4. Viiravesi 
5. Sameasuodos 
6. Nollavesi2 (vertailubyretti) 
Mittausjärjestys näytelinjoilla oli 261/263/264/265. Nollavesilinjoja mitattiin peräkkäin ja 
huomattavasti muita linjoja useammin. Näin tuloksia voitiin verrata keskenään. Titranttina 
käytettiin koko testin ajan puhdistettua vettä, johon sekoitettiin 20 %:n PolyDADMAC-
liuosta siten, että vahvuus oli 32,09 g/l.  
Mikropumpun ohjaukseen käytettiin samaa kytkentää kuin muissakin testeissä. Sitä ohjattiin 
Modular BIO -moduulin avulla, joka sai komentonsa WEM-analysaattorin Binary IO            
-kortilta. Binary IO -kortin sekä Modular BIO -moduulin ohjelmistoihin tehtiin tarvittavat 
muutokset, jotta yhteys niiden välillä saatiin toimimaan. Liikenne korttien välillä toimi sarja-
liikenneportin RS232 avulla. Kenttätesteihin askelmoottorinohjauskytkentä ja Modular BIO  
-moduuli koteloitiin. Ennen testejä mikropumpun annoskoko säädettiin laboratorio-
olosuhteissa siten, että sadan kierroksen tuottama annos oli 1 ml eli 10 µl/kierros. Pyörimis-
nopeus oli 400 rpm.  
41 
Mikropumpulle tehtiin asennuslevy, jolla se asennettiin analysaattoriin vapaana olevan an-
nostelijan paikalle. Paikkaa jouduttiin viilaamaan noin 0,5 cm leveämmäksi, jotta mikropum-
pun askelmoottori mahtui aukkoon. Mikropumppu asennettiin vaakatasoon. Kun pumppu ja 
elektroniikka saatiin paikalleen, käynnistettiin analysaattori. Mittaus alkoi, pumppu pyöri, 
mutta letkuista ei tullut mitään. Annoskoko säädettiin tehtaalla uudestaan nollavesilinjojen 
avulla. Säätäminen lopetettiin, kun vertailubyretin ja mikropumpun nollavesilinjojen mittauk-
set olivat liki samalla tasolla. Käytetyn suuttimen sisähalkaisija oli 0,6 mm.  
Muutaman päivän kuluttua annostelija haettiin kuitenkin pois, koska mittaustulokset eivät 
pysyneet kovin toistuvina, eikä titrantti tullut kennoon suihkuna, vaan tipoittain. Lisäksi 
huomattiin, että mittausten välissä, kennonpesun aikana pumpunpäähän muodostui ilmakup-
la, jonka tilavuus oli suurimmillaan noin 50 µl. Pumpun annoksen kooksi säädettiin                 
20 µl/kierros, ja pyörimisnopeudeksi muutettiin 400 rpm. Annoskoko säädettiin laboratorio-
olosuhteissa käyttämällä samanlaisia nostokorkeuksia ja muoviputken pituuksia kuin kentällä. 
Kun annostelija vietiin takaisin kentälle, se asennettiin pystyasentoon. Tämän jälkeen mikro-
pumppuun ei tarvinnut enää tehdä muutoksia kentällä. Kenttätestin mittaustuloksista taulu-
kossa 20 on esitetty toistettavuuksia analysaattorin laskemista nollapisteistä. Tulokset on las-
kettu nollavedestä, ja päivät on valittu satunnaisesti. 
Taulukko 20. Kenttätestien tuloksista laskettuja toistettavuuksia ja keskiarvoja. 
Keskihajonta   KESKIARVO 
PÄIVÄYS STH BYRETTI  PÄIVÄYS STH BYRETTI 
21.8.2007 0,226856 0,01613  21.8.2007 2,658629 1,549886 
18.8.2007 0,030942 0,02865  18.8.2007 0,957283 0,920033 
18.9.2007 0,04797 0,040612  18.9.2007 1,387218 1,313982 
18.10.2007 0,01903 0,014956  18.10.2007 0,31938 0,268878 
18.11.2007 0,018263 0,013362  18.11.2007 0,302759 0,256148 
18.12.2007 0,047494 0,03074  18.12.2007 0,316981 0,262925 
13.1.2008 0,026585 0,010075  13.1.2008 0,325283 0,269373 
 
Kuvaan 24 on muodostettu käyrät nollavedestä lasketuista 0-pisteistä, ajalta 1–14.11.2007. 
Aikavälin valinnalle ei ole mitään erikoista syytä, vaan se valittiin satunnaisesti. 
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Kuva 24. Käyrät nollavedestä lasketuista nollapisteistä. 
Kenttätestin tulosten tarkastelu 
 
Kenttätestistä havaittiin, että mikropumpulla saadut mittaustulokset olivat hieman vertailu-
byretin tuloksia huonompia. Alkuvaikeuksien jälkeen mikropumppu toimi kuitenkin luotet-
tavasti. 
Ongelmia tuli, kun mikropumppu vietiin kentälle. Annoksen koko oli säädetty oikeaksi labo-
ratoriossa, mutta kun mikropumppu asennettiin kentälle, ei annos ollut enää oikea. Pumpun 
säätö ei matkalla muuttunut. Se todennettiin, kun sitä käytettiin laboratoriossa. Lopulta kun 
annoskoko saatiin säädettyä oikeaksi, annostelija toimi ongelmitta kenttätestin loppuun asti 
(vajaan seitsemän kuukauden ajan). Säätö tehtiin käyttämällä samoja muoviputkia, nostokor-
keutta, suutinta ja liuosta kuin kentällä.  
Kun kenttätestissä nollavedestä mitattujen 0-pisteiden toistettavuutta verrataan vertailubyre-
tin ja mikropumpun kesken, oli vertailubyretti toistettavuudeltaan parempi. Jos mikropump-
pu olisi saatu kentällä toimimaan suuremmilla pyörimisnopeuksilla (800–1200 rpm), olisi ti-
lanne voinut olla toisin. 
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5  LOPPUTULOS JA PÄÄTELMÄT 
Työssä ei löytynyt komponenttia, jolla nykyinen byretti voitaisiin korvata. Kenttätesteihin 
valittua mikropumppua STH ei laboratoriossa tehtyjen testien perusteella voi pitää täysin 
luotettavana. Jossain sovelluksessa, jossa liuoksen viskositeetti, muoviputkien pituus, nosto-
korkeus ja suutin pysyvät vakiona, mikropumppua voisi käyttää. Sen rakenne on yksinkertai-
nen ja todennäköisesti kestävä. Lisäksi se on hinnaltaan vertailubyrettiä liki puolet halvempi. 
Mikropumppu vaatisi lisää kenttätestejä, eikä sitä voi käyttää kaikissa sovelluksessa, ainakaan 
nykyisissä mittausympäristöissä. On oletettavaa, että mikropumppua on erittäin vaikea saada 
toimimaan pienemmällä säädöllä kuin 10 µl/kierros, joten annostelijalla ei saada annoksia 
kuin kymmenen mikrolitran välein. 
Lee Company on luvannut yrittää tehdä annostelijan suuremmalla säiliöllä. Hinta tulisi ole-
maan saamaa luokkaa kuin vertailubyretillä. Valmistaja on erikoistunut annostelijoiden teke-
miseen ja lupaa niille neljän vuoden takuun. Jos valmistaja pystyisi tekemään annostelijan, 
joka kestäisi, niin kestävyysongelma olisi ratkaistu. Valmistushinta ei kuitenkaan pienenisi, 
vaan olisi samaa luokkaa kuin nykyisellä byretillä. 
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6  YHTEENVETO 
Työn tavoitteena oli selvittää, voisiko nykyisen byretin korvata jollain toisella halvemmalla ja 
kestävämmällä komponentilla. Nykyisellä byretillä on ilmennyt kestävyysongelmia, ja lisäksi 
se on hienomekaanisena laitteena kallis valmistaa. 
Korvaavia annostelijoita etsittiin käyttäen apuna Internetiä sekä yrityksellä jo olemassa olevia 
yhteyksiä. Määritetyt vaatimukset täyttäviä annostelijoita markkinoilla on saatavilla hyvin 
suppea määrä. 
Löydettyjä annostelijoita testattiin aluksi laboratorio-olosuhteissa. Siellä tutkittiin annosteli-
joiden annostelutarkkuutta ja toistettavuutta erilaisilla testeillä. Tehtiin annostelutestejä, joissa 
annosteltiin 5 ml:n, 1 ml:n, 100 µl:n ja 30 µl:n annoksia. Lisäksi testattiin, imevätkö annosteli-
jat saman määrän liuosta kuin annostelevat. Laboratoriotesteissä selvisi, etteivät kaikki an-
nostelijat tule kentällä suoriutumaan. 
Laboratoriossa menestyneitä annostelijoita testattiin tuotannon protolaitteella. Testattiin yk-
si- ja kolmipistetitrausta. Monella annostelijalla saatiin hyviä tuloksia yksipistetitrauksesta. 
Kolmipistetitrauksessa testattavia annostelijoita oli vertailubyretin lisäksi kaksi. 
Kenttätesteihin valittiin FMI:n mikropumppu STH, vaikka se ei suoriutunutkaan kolmipiste-
titrauksesta vaatimusten mukaisesti. Alkuvaikeuksien jälkeen annostelija toimi kentällä testin 
ajan luotettavasti. Saadut mittaustulokset olivat kuitenkin hieman vertailubyrettiä huonom-
mat. 
Markkinoilta ei ainakaan toistaiseksi löytynyt komponenttia, jolla nykyinen byretti voitaisiin 
täysin korvata. Mikropumppua STH voitaisiin käyttää joissain sovelluksissa, mutta kaikista 
sovelluksista, joita nykyisellä byretillä tehdään, se ei suoriudu. Lisäksi se tarvitsisi vielä lisää 
kenttätestejä. Annostelijalla, jonka Lee Company on luvannut yrittää valmistaa, on mahdolli-
suudet korvata nykyinen byretti. Halvemmaksi annostelija ei tulisi, mutta luotettavuutta voi-
daan saada parennettua. 
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 LIITEIDEN LUETTELO 
LIITE 1 Kaikkien annostelijoiden annostelutestien tulokset annoksilla 5 ml, 1 ml, 
100µl ja 30 µl 
LIITE 2 Mittaustulokset valkolipeän titrauksesta suolahapolla 
 
 
LIITE 1/1 
Taulukko 1. Annostelutestien tulokset annoksilla 5 ml. 
 
Mittaustulokset ovat esitetty graafisesti kuvassa 1. 
Mittaus Byretti O3RC FMM 
3_DC 
LPVX 
0506800C 
RH1CKC 
K27 0 27.9 
RH1CKC 
K27 0 6.2 
STH 
1 4,980 4,949 4,989 5,058 4,998 5,012 5,106 
2 4,990 4,936 4,990 5,056 4,995 4,985 5,113 
3 4,990 4,944 4,938 5,058 5,008 4,995 5,104 
4 4,980 4,945 4,891 5,058 4,996 5,028 5,101 
5 4,991 4,945 4,933 5,058 4,986 5,030 5,098 
6 4,992 4,950 4,874 5,055 4,986 5,026 5,104 
7 4,980 4,955 4,905 5,057 4,985 5,028 5,104 
8 4,990 4,954 4,867 5,057 4,989 5,039 5,105 
9 4,993 4,951 4,861 5,057 5,010 5,028 5,107 
10 4,981 4,951 4,888 5,059 4,992 5,026 5,107 
11 4,991 4,954 4,909 5,057 5,011 5,042 5,108 
12 4,992 4,953 4,860 5,058 4,646 5,036 5,107 
13 4,979 4,949 4,858 5,056 4,993 5,022 5,108 
14 4,991 4,948 4,900 5,057 5,006 5,038 5,106 
15 4,990 4,950 4,901 5,056 4,992 5,037 5,108 
        
Tavoitearvo 5,0000 5,0000 5,0000 5,0000 5,0000 5,0000 5,0000 
Keskiarvo 4,9873 4,9489 4,9043 5,0571 4,9729 5,0248 5,1057 
Tarkkuus 0,2540 1,0319 1,9522 1,1298 0,5456 0,4936 2,0709 
Toistettavuus 0,0054 0,0049 0,0425 0,0011 0,0909 0,0161 0,0034 
Max 4,9930 4,9550 4,9900 5,0590 5,0110 5,0420 5,1130 
Min 4,9790 4,9360 4,8580 5,0550 4,6460 4,9850 5,0980 
Max – min 0,0140 0,0190 0,1320 0,0040 0,3650 0,0570 0,0150 
LIITE 1/2 
Annostelutestien tulokset annoksilla 5 ml
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Kuva 1. Annostelutestien graafinen esitys annoksilla 5 ml. 
LIITE 1/3 
Taulukko 2. Annostelutestien tulokset annoksilla 1 ml. 
Mittaus Byretti O3RC FMM 
3_DC 
LPVX 
0506800C 
RH1CKC 
K27 0 27.9 
RH1CKC 
K27 0 6.2 
RH1CKC 
KH39GM-851 
STH 
1 0,985 0,992 0,977 0,993 1,000 1,006 0,998 1,023 
2 0,999 0,991 0,972 0,993 1,001 1,003 1,002 1,024 
3 0,997 0,991 0,979 0,993 0,999 1,001 1,005 1,023 
4 0,997 0,991 0,977 0,994 1,030 1,003 1,006 1,023 
5 0,999 0,991 0,979 0,991 0,997 1,003 1,005 1,024 
6 0,997 0,991 0,990 0,994 1,007 1,002 0,995 1,023 
7 0,999 0,994 0,984 0,993 1,017 1,002 1,002 1,023 
8 0,996 0,995 0,981 0,994 1,010 1,002 1,003 1,023 
9 0,998 0,994 0,983 0,992 1,020 1,006 1,001 1,023 
10 0,996 0,994 0,99 0,993 1,007 1,009 0,998 1,023 
11 0,998 0,995 0,990 0,993 1,002 1,009 0,994 1,023 
12 0,997 0,995 0,982 0,994 1,000 1,008 0,997 1,023 
13 0,997 0,995 0,982 0,990 1,003 1,008 1,002 1,023 
14 0,996 0,993 0,980 0,995 1,025 1,007 1,003 1,023 
15 1,000 0,992 0,978 0,993 1,004 1,006 0,999 1,023 
         
Tavoitearvo 1,0000 1,0000 1,0000 1,0000 1,0000 1,0000 1,0000 1,0000 
Keskiarvo 0,9967 0,9929 0,9816 0,9930 1,0081 1,0050 1,0007 1,0231 
Tarkkuus 0,3277 0,7117 1,8745 0,7049 0,8068 0,4975 0,0666 2,2610 
Toistettavuus 0,0035 0,0017 0,0052 0,0013 0,0102 0,0028 0,0037 0,0004 
Max 1,0000 0,9950 0,9900 0,9950 1,0300 1,0090 1,0060 1,0240 
Min 0,9850 0,9910 0,9720 0,9900 0,9970 1,0010 0,9940 1,0230 
Max - min 0,0150 0,0040 0,0180 0,0050 0,0330 0,0080 0,0120 0,0010 
Mittaustulokset esitetty graafisesti kuvassa 2. 
LIITE 1/4 
Annostelutestien tulokset annoksilla 1 ml
0,970
0,980
0,990
1,000
1,010
1,020
1,030
1 3 5 7 9 11 13 15
Mittaus
m
/g
Byretti
O3RC
FMM 3_DC
LPVX
0506800C
RH1CKC
K27 0 27.9
RH1CKC
K27 0 6.2
RH1CKC
KH39GM-851
STH
 
Kuva 2. Annostelutestien graafinen esitys annoksella 1 ml. 
LIITE 1/5 
Taulukko 3. Annostelutestien tulokset annoksilla 100 µl. 
Mittaus Byretti O3RC FMM 
3_DC 
LPVX 
0506800C 
RH1CKC 
K27 0 27.9 
RH1CKC 
K27 0 6.2 
RH1CKC 
KH39GM-851 
STH 
1 0,089 0,082 0,097 0,098 0,123 0,100 0,100 0,100 
2 0,100 0,081 0,097 0,098 0,106 0,099 0,100 0,100 
3 0,099 0,082 0,097 0,098 0,127 0,098 0,1 0,101 
4 0,100 0,081 0,097 0,098 0,126 0,099 0,095 0,101 
5 0,101 0,081 0,097 0,099 0,105 0,098 0,105 0,101 
6 0,098 0,082 0,098 0,098 0,101 0,098 0,100 0,101 
7 0,099 0,082 0,097 0,098 0,123 0,099 0,099 0,101 
8 0,100 0,082 0,098 0,099 0,106 0,098 0,100 0,101 
9 0,101 0,082 0,099 0,098 0,098 0,099 0,101 0,101 
10 0,098 0,082 0,097 0,098 0,124 0,098 0,099 0,101 
11 0,097 0,082 0,098 0,098 0,127 0,098 0,100 0,101 
12 0,099 0,082 0,097 0,099 0,106 0,098 0,100 0,101 
13 0,100 0,082 0,096 0,100 0,127 0,099 0,098 0,101 
14 0,098 0,082 0,097 0,098 0,121 0,098 0,101 0,101 
15 0,097 0,082 0,098 0,098 0,110 0,099 0,100 0,101 
         
Tavoitearvo 0,1000 0,1000 0,1000 0,1000 0,1000 0,1000 0,1000 0,1000 
Keskiarvo 0,0984 0,0818 0,0973 0,0983 0,1153 0,0985 0,0999 0,1009 
Tarkkuus 1,6260 22,2494 2,7397 1,6949 13,2948 1,4885 0,1335 0,8592 
Toistettavuus 0,0029 0,0004 0,0007 0,0006 0,0109 0,0006 0,0020 0,0004 
Max 0,1010 0,0820 0,0990 0,1000 0,1270 0,1000 0,1050 0,1010 
Min 0,0890 0,0810 0,0960 0,0980 0,0980 0,0980 0,0950 0,1000 
Max - min 0,0120 0,0010 0,0030 0,0020 0,0290 0,0020 0,0100 0,0010 
Mittaustulokset ovat esitetty graafisesti kuvassa 3. 
LIITE 1/6 
Annostelutestien tulokset annoksilla 100 µl
0,089
0,099
0,109
0,119
1 3 5 7 9 11 13 15
Mittaus
m
/g
Byretti
O3RC
FMM 3_DC
LPVX
0506800C
RH1CKC
K27 0 27.9
RH1CKC
K27 0 6.2
RH1CKC
KH39GM-851
STH
 
Kuva 3. Annostelutestien graafinen esitys annoksilla 100 µl. 
LIITE 1/7 
Taulukko 4. Annostelutestien tulokset annoksilla 30 µl. 
Mittaus Byretti O3RC FMM 
3_DC 
LPVX 
0506800C 
RH1CKC 
K27 0 27.9 
RH1CKC 
K27 0 6.2 
RH1CKC 
KH39GM-851 
STH 
1 0,030 0,032 0,028 0,028 0,050 0,028 0,029 0,030 
2 0,030 0,032 0,028 0,030 0,050 0,029 0,028 0,030 
3 0,029 0,030 0,028 0,028 0,051 0,029 0,029 0,030 
4 0,029 0,031 0,029 0,028 0,061 0,028 0,030 0,030 
5 0,030 0,031 0,028 0,029 0,049 0,028 0,029 0,030 
6 0,030 0,031 0,028 0,029 0,046 0,028 0,030 0,030 
7 0,029 0,030 0,027 0,030 0,047 0,028 0,029 0,030 
8 0,029 0,031 0,029 0,030 0,047 0,028 0,029 0,029 
9 0,029 0,031 0,028 0,030 0,045 0,028 0,029 0,030 
10 0,029 0,031 0,029 0,029 0,045 0,028 0,029 0,030 
11 0,028 0,031 0,029 0,028 0,048 0,028 0,029 0,030 
12 0,028 0,031 0,028 0,028 0,046 0,028 0,030 0,030 
13 0,028 0,031 0,028 0,030 0,045 0,028 0,029 0,030 
14 0,029 0,030 0,029 0,030 0,048 0,028 0,029 0,030 
15 0,029 0,031 0,028 0,029 0,050 0,028 0,029 0,030 
         
Tavoitearvo 0,0300 0,0300 0,0300 0,0300 0,0300 0,0300 0,0300 0,0300 
Keskiarvo 0,0291 0,0309 0,0283 0,0291 0,0485 0,0281 0,0291 0,0299 
Tarkkuus 3,2110 3,0172 6,1321 3,2110 38,1868 6,6351 2,9748 0,2227 
Toistettavuus 0,0007 0,0006 0,0006 0,0009 0,0040 0,0004 0,0005 0,0003 
Max 0,0300 0,0320 0,0290 0,0300 0,0610 0,0290 0,0300 0,0300 
Min 0,0280 0,0300 0,0270 0,0280 0,0450 0,0280 0,0280 0,0290 
Max - min 0,0020 0,0020 0,0020 0,0020 0,0160 0,0010 0,0020 0,0010 
Mittaustulokset ovat esitetty graafisesti kuvassa 4. 
LIITE 1/8 
Annostelutestien tulokset annoksilla 30 µl
0,027
0,032
0,037
0,042
0,047
0,052
0,057
0,062
1 3 5 7 9 11 13 15
Mittaus
m
/g
Byretti
O3RC
FMM 3_DC
LPVX
0506800C
RH1CKC
K27 0 27.9
RH1CKC
K27 0 6.2
RH1CKC
KH39GM-851
STH
 
Kuva 4. Annostestien graafinen esitys annoksilla 30 µl. 
LIITE 2/1 
Taulukko 5. Paras 10:n sarja vertailubyretillä tehdystä kolmipistetitrauksesta. 
Analyysi v1 pH1 v2 pH2 v3 pH3 EA AA TTA CE% S% Na2CO3 NaOH Na2S 
4 5,325 11,09 5,867 8,85 7,71 4,19 106,50 132,52 154,20 78,78 39,27 21,68 80,48 52,04 
5 5,325 11,11 5,868 8,89 7,714 4,23 106,50 132,56 154,28 78,74 39,32 21,72 80,44 52,12 
6 5,335 11,07 5,867 8,89 7,714 4,21 106,70 133,00 154,28 79,07 39,55 21,28 80,40 52,60 
7 5,33 11,09 5,873 8,84 7,714 4,18 106,60 132,56 154,28 78,78 39,17 21,72 80,64 51,92 
8 5,323 11,12 5,871 8,86 7,713 4,21 106,46 132,34 154,26 78,61 39,11 21,92 80,58 51,76 
9 5,33 11,08 5,865 8,88 7,714 4,14 106,60 132,88 154,28 78,96 39,55 21,40 80,32 52,56 
10 5,325 11,08 5,861 8,88 7,708 4,16 106,50 132,72 154,16 78,92 39,51 21,44 80,28 52,44 
11 5,334 11,08 5,87 8,87 7,719 4,13 106,68 132,94 154,38 78,95 39,51 21,44 80,42 52,52 
12 5,325 11,12 5,87 8,88 7,714 4,22 106,50 132,48 154,28 78,69 39,22 21,80 80,52 51,96 
13 5,326 11,1 5,869 8,86 7,715 4,16 106,52 132,58 154,30 78,74 39,31 21,72 80,46 52,12 
               
Keskiarvo 5,328 11,094 5,868 8,870 7,714 4,183 106,556 132,658 154,270 78,826 39,352 21,612 80,454 52,204 
Toistettavuus 0,004 0,018 0,003 0,017 0,003 0,035 0,084 0,218 0,058 0,143 0,166 0,207 0,110 0,301 
max-min 0,012 0,050 0,012 0,050 0,011 0,100 0,240 0,660 0,220 0,457 0,443 0,640 0,360 0,840 
LIITE 2/2 
Taulukko 6. Paras 10:n sarja Lee Companyn annostelijalla tehdystä kolmipistetitrauksesta. 
Analyysi v1 pH1 v2 pH2 v3 pH3 EA AA TTA CE% S% Na2CO3 NaOH Na2S 
1 5,434 11,20 6,015 8,90 7,900 4,18 108,68 134,76 158,00 78,04 38,71 23,24 82,60 52,16 
2 5,453 11,27 6,000 8,98 7,920 4,18 109,06 136,52 158,40 78,86 40,23 21,88 81,60 54,92 
3 5,446 11,30 5,991 9,03 7,777 5,48 108,92 133,74 155,54 79,41 37,12 21,80 84,10 49,64 
4 5,425 11,35 5,989 9,01 7,824 5,17 108,50 133,92 156,48 78,64 37,96 22,56 83,08 50,84 
5 5,431 11,34 5,994 8,99 7,766 5,50 108,62 132,80 155,32 78,95 36,42 22,52 84,44 48,36 
6 5,429 11,35 5,994 8,99 7,916 4,18 108,58 135,72 158,32 78,28 39,99 22,60 81,44 54,28 
7 5,436 11,34 6,006 8,95 7,884 4,41 108,72 134,88 157,68 78,36 38,79 22,80 82,56 52,32 
8 5,434 11,36 6,001 9,01 7,926 4,18 108,68 135,84 158,52 78,23 39,99 22,68 81,52 54,32 
9 5,429 11,38 6,002 9,00 7,775 5,51 108,58 132,58 155,50 78,68 36,20 22,92 84,58 48,00 
10 5,440 11,34 5,998 9,03 7,770 5,53 108,80 133,08 155,40 79,11 36,49 22,32 84,52 48,56 
               
Keskiarvo 5,436 11,323 5,999 8,989 7,846 4,832 108,714 134,384 156,916 78,656 38,190 22,532 83,044 51,340 
Toistettavuus 0,009 0,053 0,008 0,039 0,070 0,650 0,171 1,372 1,392 0,433 1,580 0,442 1,292 2,643 
max-min 0,028 0,180 0,026 0,130 0,160 1,350 0,560 3,940 3,200 1,372 4,024 1,440 3,140 6,920 
 
LIITE 2/3 
Taulukko 7. Paras 10:n sarja STH:lla tehdystä kolmipistetitrauksesta. 
Analyysi v1 pH1 v2 pH2 v3 pH3 EA AA TTA CE% S% Na2CO3 NaOH Na2S 
4 6,414 10,94 6,701 9,91 8,585 4,20 128,28 160,22 171,70 89,35 39,87 11,48 96,34 63,88 
5 6,272 10,97 6,538 10,03 8,496 3,92 125,44 159,28 169,92 89,59 42,49 10,64 91,60 67,68 
6 6,281 10,96 6,572 9,92 8,468 4,14 125,62 157,72 169,36 88,93 40,71 11,64 93,52 64,20 
7 6,337 10,97 6,642 9,89 8,525 4,17 126,74 158,30 170,50 88,64 39,87 12,20 95,18 63,12 
8 6,339 10,95 6,607 10,00 8,533 3,93 126,78 159,94 170,66 89,73 41,47 10,72 93,62 66,32 
9 6,390 11,08 6,665 10,07 8,636 3,98 127,80 161,72 172,72 89,51 41,95 11,00 93,88 67,84 
10 6,471 10,94 6,746 9,96 8,675 3,94 129,42 162,50 173,50 89,75 40,71 11,00 96,34 66,16 
11 6,471 10,92 6,977 8,58 8,659 4,16 129,42 152,94 173,18 83,95 30,76 20,24 105,90 47,04 
12 6,331 10,91 6,812 8,62 8,486 4,22 126,62 150,48 169,72 84,23 31,71 19,24 102,76 47,72 
13 6,288 11,06 6,580 9,97 8,514 3,92 125,76 158,60 170,28 88,83 41,41 11,68 92,92 65,68 
               
Keskiarvo 6,359 10,970 6,684 9,695 8,558 4,058 127,188 158,170 171,154 88,252 39,095 12,984 96,206 61,964 
Toistettavuus 0,074 0,056 0,133 0,580 0,076 0,129 1,482 3,754 1,513 2,227 4,231 3,600 4,587 7,840 
max-min 0,199 0,170 0,439 1,490 0,207 0,300 3,980 12,020 4,140 5,798 11,734 9,600 14,300 20,800 
 
